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PREFACE 



Il est facile de trouver dans tous les traités d'analyse des 
renseignements exacts et toutes les indications nécessaires pour 
exécuter les analyses des composés minéraux, mais il n'en est 
plus de même pour l'analyse des produits organiques. A part 
certains ouvrages et manuels spéciaux traitant plus particu- 
lièrement de l'examen des substances alimentaires, la plupart 
des livres de chimie analytique ne renferment que de rares et 
courtes données sur l'analyse des produits organiques employés 
même communément dans le commerce et l'industrie. La ques- 
tion est, il est vrai, plus complexe et les méthodes si générales 
et si précises de la chimie minérale ne sont plus, la plupart du 
temps, applicables. Aux impuretés nombreuses que ces produits 
peuvent renfermer et qui proviennent d'un mode de fabrication 
imparfait ou d'une purification incomplète, viennent s'ajouter 
les fraudes dont ils sont si souvent l'objet ; enfin, on rencontre 
encore dans le commerce des produits complexes fabriqués 
pour un usage spécial et sur la nature desquels on n'a souvent 
que des notions très vagues. 

Les documents relatifs à ces diverses sortes de recherches 
Sont cependant nombreux, mais disséminés dans des revues ou 
des ouvrages spéciaux. Réunir ces documents épars, les con- 
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denser en vue de faciliter le travail du laboratoire, tel a été 
le but de l'auteur. Laissant de côté tout ce qui avait rapport 
à l'analyse minérale, il s*est attaché à ne décrire que les 
méthodes applicables h l'examen des produits organiques em- 
ployés dans les arts^ l'industrie et l'économie domestique, en 
vue de permettre aux personnes, peu habituées à ces sortes 
d'analyses, de pouvoir les effectuer rapidement sans les obliger 
à avoir recours aux traités spéciaux et mémoires originaux, 
quelquefois difficiles à se procurer. 
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ACETATES 

ACÉTATE D'ALUMINE. — L'acétate d'alumine, employé comme 
mordant en teinture et en impression, se présente sous forme d'un 
liquide mai*quant 11 à 14<^ Baume. Il renferme des proportions 
variables d'acide acétique et d'alumine et contient presque toujours, 
suivant son mode de fabrication, des sels étrangers, tels que du sulfate 
d'alumine, de l'alun et des acétates et sulfates de calcium, de plomb 
ou de potassium. La présence de ces sels n'offre en général aucun 
inconvénient. Leur détermination se fait aisément par les méthodes 
ordinaires de l'analyse minérale. On acidifie le produit par de l'acide 
chlorhydrique et on y fait passer un courant d'hydrogène sulfuré qui 
précipite le plomb. A la liqueur filtrée on ajoute de l'ammoniaque 
qui précipite l'alumine et, après filtration, on précipite la chaux par 
l'oxalate d'ammoniaque. Enfin, sur une autre partie du produit pri- 
mitif, acidulée par de l'acide chlorhydrique, on précipite l'acide 
sulfurique par le chlorure de baryum. 

Pour doser la potasse, on évapore un volume connu d'acétate d'alu- 
mine, on calcine le résidu, puis on reprend la tnasse par de l'eau qui 
dissout les sels de potassium que l'on transforme en sulfates, et dont 
on détermine le poids, après calcination. 

Recherche du fer et du cuivre. — La présence de ces deux métaux, 
même en très minime proportion, rend l'acétate d'alumine inem- 
ployable en teinture et en impression. Le fer se reconnaît par addition 
au produit de quelques gouttes de prussiate jaune de potassium qui, 
avec les sels ferriques, donne un précipité de bleu de Prusse; mais 
comme le fer peut se trouver dans l'acétate d'alumine sous forme de 
sel ferreux sur lequel le prussiate jaune n'a pas d'action, il est utile 
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2 ACETATE DE CHAUX 

de tenter un second essai avec du prussiate rouge de potassium qui 
donne alors un précipité bleu. Dans le cas de la présence du cuivre, 
on obtiendrait avec le prussiate jaune un précipité ou une coloration 
rouge brun. 

Dosage de l'acide acétique. — On opère comme pour le dosage de 
l'acide acétique dansFacétate de calcium. (Voir Acétate de chaux.) 

Dosage de Falumine. — On élimine le plomb s'il y en a par un 
courant d'hydrogène sulfuré et, dans la liqueur filtrée, on précipite 
l'alumine par l'ammoniaque . 

ACÉTATE DE CHAUX. — L'acétate ou pyrolignite de chaux du 
commerce est en masses brunes ou grisâtres plus ou moins chargées 
de matières goudronneuses. 

Dosage de l'acide acétique. — On prend 12 gr. du sel que l'on 
introduit avec 50 c. c. d'eau et 50 c. c. d'acide phosphorique à 1,2 de 
densité dans une cornue à col recourbé munie d'un réfrigérant pour 
condenser les produits distillés. Par la tubulure passe un tube pion- 
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géant jusqu'au fond de la cornue et communiquant avec un ballon 
d'environ un litre de capacité, contenant de l'eau, destiné à produire 
de la vapeur. Ce ballon est en outre muni d'un second tube plon- 
geant dans une éprouvette à moitié remplie d'eau et faisant l'office de 
soupape de sûreté. Des tubes de caoutchouc, munis de pinces, per- 
mettent d'interrompre à volonté la communication du ballon avec 
l'éprouvette ou avec la cornue. On commence la distillation sans 
vapeur et ce n'est que lorsque le résidu est devenu sirupeux qu'on 
achève la distillation dans le courant de vapeur jusqu'à, ce que le 
produit distillé ne présente plus de réaction acide. Au liquide distillé 
on ajoute assez d'eau pour former un volume total de 200 c. c, et on 
en prend 100 c. c. sur lesquels on dose l'acide acétique avec une 
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liqueur normale de soude. Le nombre de centimètres cubes de soude 
employés donne directement la teneur centésimale du produit en 
acide acétique. A une autre portion du liquide distillé on ajoute un 
peu d'acide nitrique et de nitrate d'argent ; s'il se produit un préci- 
pité de chlorure d'argent on le pèse et, de son poids, on en déduit la 
proportion correspondante d'acide chlorhydrique que l'on déduit de 
la quantité trouvée d'acide acétique, sachant que 1 d'acide chlorhy- 
drique correspond à 4 ,666 d'acide acétique. 

Les pyrolignites de chaux du commerce renferment en moyenne 
75 p. 100 d'acide acétique. Les acides formique et propionique qu'ils 
peuvent contenir sont comptés comme acide acétique. 

ACÉTATES DE CUIVRE. — Acétate neutre de cuivre ou verdet 
cristallisé. — Le verdet est assez souvent falsifié. Pour en faire 
l'essai, on dissout une certaine quantité du sel dans de l'eau acidulée 
d'acide chlorhydrique. Le plâtre, le sulfate de baryum, l'argile, le 
sablqî, la matière organique, restent insolubles; dans le cas de la pré- 
sence de la craie, il se produit une effervescence et la liqueur ren- 
ferme de la chaux. 

Dans la liqueur filtrée, on recherche le sulfate de cuivre par le 
chlorure de baryum, l'acétate de fer par l'ammoniaque en excès qui 
redissout l'oxyde de cuivre et laisse l'oxyde de fer insoluble^ enfin, 
l'oxyde de zinc, en précipitant le cuivre par la potasse caustique et 
ajoutant à la liqueur filtrée du sulfhydrate d'ammonium qui précipite 
le zinc sous forme d'un précipité blanc de sulfure de zinc. 

Acétate basique de cuivre, verdet, ou vert-degris. -^ C'est un 
mélange de plusieurs acétates basiques incomplètement solubles dans 
l'eau, solubles dans l'acide acétique. 

Les falsifications de ce sel sont les mêmes que celles de l'acétate 
neutre. On y rencontre surtout des débris organiques qu'on peut 
isoler en traitant le verdet par de Teau acidulée. 

ACÉTATE DE FER. — L'acétate ou pyrolignite de fer se présente 
sous forme d'un liquide noir verdâtre plus ou moins chargé dé 
matières goudronneuses, marquant 14° Baume. 11 est formé le plUs 
souvent d'un mélange d'acétate ferreux et d'acétate ferrique et contient 
presque toujours de notables quantités de sulfate de fer. 

Dosage de l'acide acétique. — On opère comme pour le dosage dé 
l'acide acétique dans l'acétate de chaux. (Voir Acétate de chaux,) 

Dosage de l'acide sulfurique. — On acidulé par de l'acide chlorhy- 
drique 20 à 50 c. c. d'acétate de fer et on précipite l'acide sulfurique 
par le chlorure de baryum. 

Dosage de l'oxyde de fer. — On faJit évaporer un poids connu d'acé- 
tate de fer, on calcine le résidu que l'on reprend par de l'acide chlor- 
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4 ACETATE DE SODIUM. — ACIDE ACETIQUE 

hydrique et, dans la liqueur obtenue, on dose Toxyde de fer par les 
méthodes ordinaires. 

ACÉTATE DE SODIUM. — Ce sel peut contenir jusqu'à 40 p. 100 
d'eau qu'il perd dans l'air sec, mais qu'il reprend facilement dans l'air 
humide. 

Il renferme assez souvent du sulfate ou du'^chlorure de sodium qu'on 
peut reconnaître avec le chlorure de baryum ou le nitrate d'argent. 

Pour y doser l'acide acétique on opère comme pour l'acétate de 
calcium. (Voir Acétate de chaux.) 



ACETIQUE (ACIDE) 

ACIDE PTR0LI6NEUX. — Détermination de la teneur en acide acé- 
tique. — L'acide pyroligneux étant toujours fortement coloré en brun 
et plus ou moins chargé de matières empyreumatiques, il n'est en 
général pas possible d'y déterminer directement, par un essai acidi- 
métrique, la proportion d'acide acétique qu'il renferme. 

Pour faire l'essai, on en prend 12 gr. que l'on sature par du lait 
de chaux jusqu'à réaction légèrement alcaline. On évapore à sec au 
bain-marie et on opère sur le résidu, comme pour le dosage de 
l'acide acétique dans l'acétate de calcium. {Y oiv Acétate de chaux.) Au 
produit distillé on ajoute assez d'eau pour former le volume de 200 ce, 
et on en prend 100 c. c. correspondant à 6 gr. d'acide pyroligneux 
sur lesquels on dose l'acide acétique avec une liqueur normale de 
soude. Le nombre de centimètres cubes d'alcali normal employé 
donne directement la teneur centésimale du produit en acide acétique. 

L'acide pyroligneux brut renferme en moyenne 7 à 8 p. 100 d'acide 
acétique. 

ACIDE ACÉTIQUE DES ARTS. -- Détermination de la teneur en acide 
acétique. — Cette détermination se fait directement par un essai 
acidimétrique . 

En opérant sur 6 gr. d'acide acétique, le nombre de centimètres 
cubes d'alcali normal employé donne la teneur centésimale en acide 
acétique. 

On néglige la présence des acides formique et propionique dont la 
proportion est du reste toujours très faible. 

L'acide acétique des arts renferme en moyenne 40 p. 100 d'acide 
acétique. 

Recherche et dosage des acides minéraux. — La présence des 
acides chlorhydrique, sulfurique ou nitrique se reconnaît facilement 
au moyen du nitrate d'argent, du chlorure de baryum ou du sulfate 
d'indigo. Dans le cas, du reste assez rare, de la présence de l'un ou 
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l'autre de ces acides, on le dose par les méthodes ordinaires de l'ana- 
lyse minérale et on en déduit le poids de la quantité d'acide acétique 
obtenu par titrage, sachant que 1 partie en poids d'acide acétique 
correspond à 0,817 d'acide sulfurique, 0,600 d'acide chlorhydrique ou 
1,050 d'acide azotique. 

Recherche et dosage de l'acide sulfureux. — L'acide sulfureux peut 
se rencontrer dans les acides acétiques provenant de la décomposition 
des acétates par l'acide sulfurique. On le reconnaît à sa propriété de 
décolorer le permanganate de potassium ; mais comme les matières 
organiques donnent la même réaction , il est préférable, pour déceler 
sa présence et le doser, d'ajouter, à un poids ou un volume connu 
d'acide acétique, un peu d'acide chlorhydrique et du chlorure de 
baryum. S'il se forme un précipité de sulfate de baryum, on filtre et, à 
la liqueur filtrée, on ajoute un peu d'acide azotique. On fait bouillir, 
Facide sulfureux se transforme en acide sulfurique ; il se forme un 
nouveau précipité de sulfate de baryum que l'on recueille sur un filtre 
et que l'on pèse. Son poids, multiplié par 0,274, donne la proportion 
correspondante d'acide sulfureux S0-. 

Recherche des matières empjrreumatiques. — On sature une certaine 
quantité d'acide par du carbonate de sodium et on évapore. Si l'acide 
renferme des matières empyreumatiques le résidu est coloré en brun 
et exhale une odeur goudronneuse. 

Si l'acide ne renferme pas d'acide sulfureux, on peut déceler la pré- 
sence des matières empyreumatiques au moyen de permanganate de 
potassium qu'elles décolorent. 

Recherche et dosage des matières minérales. — On évapore une 
certaine quantité d'acide. S'il renferme des sels (acétate ou sulfate de 
sodium) ceux-ci restent comme résidu et on peut en déterminer le 
poids. On reconnaît la présence de l'acétate de sodium à- l'odeur 
d'acide acétique qui se dégage lorsqu'on traite le résidu par de l'acide 
sulfurique. 

Recherche du fer et du cuivre. — L'acide acétique, destiné aux 
usages de la teinture, doit être exempt de métaux et surtout de fer. 
Pour en rechercher la présence, on ajoute à l'acide quelques gouttes 
d'une solution de prussiate jaune de potassium. S'il renferme du fer, il 
se produit un précipité de bleu de Prusse ; dans le cas de la présence 
de cuivre, on obtient un précipité ou une coloration rouge brun. 

Recherche du furfurol. — A quelques centimètres cubes d'acide 
acétique, on ajoute une goutte d'aniline incolore. Dans le cas de la 
présence du furfurol, il se produit une coloration rouge cramoisi très 
fugace, qui disparait en moins d'une minute. 

ACIDE ACÉTIQUE CRISTALLISABLE. — L'acide crislallisable fond à 
17° et bout à 116<^ (Kopp). La détermination de la quantité d'eau 
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qu'il renferme peut se faire par la méthode acétimétrique, mais on 
peut aussi arriver au même résultat en se basant sur son point de 
solidification. A cet effet on refroidit Facide à i^ environ au-dessous 
de son point de solidification déterminé par une expérience préalable, 
on lui ajoute un petit cristal d*acide acétique solide, on observe la 
marche du thermomètre qui, presque aussitôt, remonte, et on note le 
point où il est stationnaire. A l'aide de la table suivante on peut en 
déduire la proportion d'eau que renferme l'acide. 

Quantité d'eau Température de 

p. 100 du mélaDge solidification 

0,0 16«,7 

0,497 15 ,65 

0, 990 14,8 

i,477 13 ,25 

1, 961 11 , 95 

2,912 10 ,5 

3, 846 9,4 

4, 761 8,2 

5, 660 7,1 

6, 542 6 , 25 

7, 407 5,3 

8, 257 4,3 

9, 090 3,6 

9, 910 2,7 

40, 774 ' 0,2 

43, 043 2,6 

45,324 5,1 

17, 355 7,4 

Il est à observer que les résultats sont d'autant moins exacts que la 
proportion d'eau est plus grande. En outre, la présence de l'alcool 
rend ce procédé inexact, il en est de même de la plupart des matières 
étrangères que renferment les acides commerciaux impurs. Aussi 
cette méthode n'est-elle applicable qu'à l'essai des acides acétiques 
purs et concentrés. 

M. Bardy (Jour.pharm. et cAm., 1879, t. XXX, p. 455) indique le pro- 
cédé suivant qui est très expéditif, mais qui n'est également appli- 
cable qu'aux acides très concentrés d'une teneur en acide acétique 
variant de 87 à 99 p. 100. On prend 10 c. c. d'acide et, à l'aide d'une 
burette graduée, on y verse de l'essence de térébenthine jusqu'à ce 
que la dernière goutte commence à produire un léger trouble. Les 
quantités d'essence ajoutées croissent avec la teneur en acide acétique. 
Au delà de 99,5 p. 100 d'acide acétique, l'essence se dissout en toutes 
proportions. 

Dans la pratique, et particulièrement pour l'essai des acides des- 
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tinés à la photographie, on ajoute à l'acide 8 à 10 fois son volume 
d'essence. Si le mélange reste limpide, c'est que sa richesse est d'au 
moins 97 à 98 p. 100. 



ACONIT 

Les diverses espèces d'aconits renferment des alcaloïdes dont la 
composition chimique et l'activité physiologique varient avec chaque 
espèce. 

Vaconitum napellus renferme surtout de Taconitine, Vaconitum 
ferox de la pseudaconitine, Vaconitum Japonicum de la japaconitine. 

Ces trois alcaloïdes sont des poisons violents. Ils sont cristallisables 
et, par saponification, se dédoublent en donnant naissance à des 
acides benzoïque ou vératrique et à trois bases amorphes : Taconine, 
la pseudaconine, et la japaconine qui sont peu toxiques et que l'on 
rencontre toujours en proportion plus ou moins grande dans les 
diverses préparations d'aconit du commerce. 

Dosage des alcaloïdes. — Procédé Farr et Wright (Pharm, jomm, |3] 
XXI, 1037). — 20 gr. d-e la plante sont réduits en poudre fine et épui- 
sés à froid par environ 100 c. c. d'alcool à 90°. La solution obtenue 
est évaporée au bain-marie pour chasser l'alcool et le résidu additionné 
de 15 c. c. d'acide sulfurique décinormal. On filtre, on lave le résidu avec 
de l'eau acidulée et la liqueur filtrée est agitée avec du chloroforme 
qui dissout les matières colorantes. On soutire le chloroforme qu'on 
agite avec un peu d'eau acidulée pour le débarrasser des traces d'alca- 
loïdes qu'il* a pu dissoudre, on réunit cette eau de lavage à la solution 
acide des alcaloïdes qu'on alcalinise par un léger excès de carbonate 
de sodium puis qu'on traite, à deux reprises, par 30 à 40 c. c. de chloro- 
forme pour dissoudre les alcaloïdes mis en liberté. On sépare la solu- 
tion chloroformique, on la lave avec un peu d'eau distillée et on l'éva- 
poré au bain-marie. Le résidu, constitué parle mélange des alcaloïdes, 
se présente sous la forme d'une masse vitreuse ; on le sèche à 100<» 
et on le pèse. 

MM. Farr et Wright ont obtenu, par ce procédé, une proportion 
moyenne de 0,496 d'alcaloïdes p. 100 dans divers échantillons alle- 
mands de racine d'aconit. 

Procédé Duquesnel, — Ce procédé ne diffère du précédent qu'en ce 
que l'extraction de l'alcaloïde est faite avec de l'alcool acidulé d'acide 
tartrique au lieu d'alcool pur et qu'au lieu d'employer de l'acide sulfu- 
rique dans les traitements ultérieurs, on ne fait encore usage que 
d'acide tartrique. 

Procédé par le réactif Mayer. — Les alcaloïdes, après avoir été 
extraits de la plante à l'état de solution acide, sont précipités par de 
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riodure double de potassium et de mercure. Le précipité est recueilli 
sur un filtre, lavé, puis mis en suspension dans l'eau et décomposé 
par un courant d'acide sulfliydrique . Le liquide filtré est alcalinisé 
par du carbonate de sodium, puis agité avec de Téther ou du chloro- 
forme qui dissout les alcaloïdes que Ton isole ensuite, comme précé- 
demment, par évaporation. 

Procédé Aider Wright. — Les résultats fournis par les méthodes 
précédentes donnent bien les proportions d'alcaloïdes que renferme la 
plante ou la substance soumise à l'analyse, mais ne fournissent aucun 
renseignement sur leur degré de toxicité, c'est-à-dire sur la proportion 
d'alcaloïdes cristallisables (aconitine, pseudaconitine et'japaconitine). 

Pour arriver à ce résultat. Aider Wright a imaginé un procédé basé 
sur la propriété qu'ont ces alcaloïdes d'être décomposés par la 
potasse alcoolique avec mise en liberté d'acide benzoïque ou véra- 
trique. 

Les alcaloïdes bruts, dont le poids doit être d'au moins 30 milligr., 
extraits de leur solution dans l'éther ou le chloroforme par l'une 
des méthodes précédentes, sont traités par 20 c. c. d'alcool pur et 
3 c. c. d'une solution de soude à 100 p. 100. Le liquide est soumis pen- 
dant une heure à l'ébullition dans un appareil à reflux, puis l'alcool est 
distillé et le résidu acidulé par de l'acide chlorhydrique. Les acides 
benzoïque et vératrique, résultant de la décomposition des alcaloïdes, 
sont extraits par agitation de la liqueur avec environ 1 5 c. c. d'éther . La 
liqueur éthérée est agitée à plusieurs reprises avec son volume d'eau 
pour la débarrasser complètement des dernières traces d'acide chlorhy- 
drique, puis titrée, en présence de phénol-phtaléine, avec une solution 

au -r^ normale de baryte dont chaque centimètre cube représente: 

2"'% 44 d'acide benzoïque ou 3 milligr. d'acide vératrique, corres- 
pondant à : 

12'^'% 94 d'aconitine. 

14 , 14 de pseudaconitine. 

12 ,44 de japaconitine. 

On peut aussi, au lieu d'effectuer le titrage des acides, traiter la . 
liqueur alcaline directement par l'éther qui dissout les bases résultant 
de la décomposition des alcaloïdes, que l'on isole ensuite par évapo- 
ration du dissolvant. 

ACONIT (TEINTURE D'). — Le dosage des alcaloïdes contenus dans 
la teinture d'aconit se fait exactement par les mêmes méthodes que 
celles employées pour leur dosage dans la plante, {y oiv Aconit.) 
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ALBUMINE 

Od trouve dans le commerce deux sortes d'albumines : V albumine 
d'œufs et Yalbumine du sang. 

L'albumine d'œufs se présente sous la forme d'une masse solide, 
amorphe, transparente, fendillée, presque incolore et sans saveur. 
L'albumine du sang est souvent colorée en rouge brun par des glo- 
bules. L'albumine se dissout presque complètement dans l'eau tiède 
en donnant une solution visqueuse. 

DENSITÉ DES SOLUTIONS D'ALBUMINE A + 15<* 
Aibumine p. 100 Degrés Baume Albumine p. 100 Degrés Baume 



1 


0,37 


rô 


8,72 


2 


0,77 


30 


10,42 


3 


1,12 


35 


13,12 


5 


4,85 


40 


13,78 


10 


3,66 


45 


15,48 


15 


5,32 


50 


17,16 


20 


7,06 


55 


18,90 



D'après M. Gaultier le réactif suivant, déjà proposé par M. Maurel 
(Année médicale, 1883), permet de distinguer l'albumine d'œufs de 
l'albumine du sang. On fait un mélange de 250 c. c. de lessive de soude 
{d = 0,7 à l'aréomètre universel de Pixii), 50 c. c. d'une solution de sul- 
fate de cuivre à 3 p. 100 et 700 c. c. d'acide acétique cristallisable. Si, à 
2 c. c. du liquide à examiner, on ajoute 10 c. c. du réactif précédent, la 
liqueur reste limpide dans le cas d'une solution d'albumine du sang, 
et produit un précipité dans le cas d'une solution, même étendue, 
d'albumine d'œufs. 

L'albumine peut renfermer de l'albumine coagulée, de la caséine, de 
la gomme, de la gélatine, de la farine, du sucre. Pour en faire l'essai, 
on dissout dans l'eau tiède un poids connu de l'échantillon, l'albumine 
coagulée reste insoluble, on fait bouillir le liquide filtré, l'albumine 
soluble se coagule, on filtre de nouveau et, dans la liqueur filtrée, 
on précipite la caséine par l'acide acétique, puis la gomme par addi- 
tion d'alcool et la gélatine par une solution de tannin. Si l'on a eu 
soin de recueillir chacun de ces précipités sur un filtre taré, on 
pourra, après leur dessiccation, en déterminer le poids. Quant à la 
farine, étant insoluble dans l'eau, on la retrouvera en mélange avec 
l'albumine insoluble et sa présence pourra être décelée par l'eau 
d'iode. Enfin, dans la dernière liqueur filtrée, on recherchera le sucre 
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en la faisant chauffer avec de Tacide chlorhydrique et l'essayant 
ensuite avec la liqueur cupro-potassique. 

Dosage de l'albumine. — Par coagulation. — On dissout un poids 
connu d'albumine dans l'eau tiède, on filtre pour séparer les matières 
insolubles et on fait bouillir la liqueur filtrée dans une capsule de 
porcelaine en lui ajoutant, au moment de la coagulation, quelques 
gouttes d'acide acétique. L'albumine coagulée est recueillie sur un 
filtre taré, lavée à l'eau, à l'alcool et à l'éther, puis séchée à 110<» et 
pesée. 

Par le polarimètre, — Ce procédé très expéditif est moins sûr que 
le précédent à cause des variations de pouvoir rotatoire que présentent 
les différentes albumines. 

Pour l'albumine du sang on a : 

[a] D = — 560 (Hoppe-Seyler) 
[a] j = — 55« à — 62«,7 (Haas) 

Pour l'albumine des œufs on a : 

[aj I) = — 35 (Hoppe-Seyler) 
[a] j = — 380,8 (Haas) 

Les sels que peut renfermer l'albumine n'ont pas d'influence, mais 
les acides et les alcalis élèvent notablement le pouvoir rotatoire. 

En admettant les chiffres de Hoppe-Seyler, l'essai au moyen du 
saccharimètre Soleil pourra être fait en observant dans un tube de 
20 cent, des solutions aqueuses à 21^,547 d'albumine du sang ou à 
35r,475 d'albumine d'œufs, p. 100. Le nombre de degrés observés 
donnera directement la proportion p. 100 d'albumine pure. 



ALCOOLS ET EAUX-DE-VIE 

Détermination du degré alcooUqne. — - Cette détermination se fait 
toujours au moyen de l'alcoomètre. Le point d'affleurement indique 
la quantité d'alcool absolu contenu dans 100 c. c. de l'alcool essayé. 

Les eaux-de-vie renfermant assez souvent de petites quantités de 
matières dissoutes (sucre, caramel), il est préférable de les soumettre 
au préalable à la distillation après les avoir étendues de leur volume 
d'eau. (Voir Alcoométrie.) 

Le degré alcoolique des eaux-de-vie varie de 45 à 65° . 

Dosage de l'extrait. — Ce dosage ne se fait que dans l'analyse des 
eaux-de-vie, les alcools d'industrie ne contenant pas de matières fixes 
en solution. 

On prend 50 c. c. de l'eau-de-vie qu'on fait évaporer au bain- marie 
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dans une capsule de verre tarée, on maintient le résidu deux heures 
à rétuve à 100<> et on pèse. Le poids trouvé, multiplié par 20, donne 
la quantité d'extrait par litre. 

Recherche et dosage de l'acidité. — A 50 c. c. d'alcool on ajoute deux 
gouttes de solution dé phtaléine du phénol. S'il y a décoloration, 
Falcool est acide. Pour déterminer son acidité, on verse, à l'aide d'une 
burette graduée, dans les 50 c. c. d'alcool de la lessive décinormale de 
soude jusqu'à coloration rose. Le nombre de centimètres cubes de 
liqueur de soude employés, multiplié par 0,120, donne, en acide acé- 
tique, l'acidité de l'alcool par litre. 

RECHERCHE DES IBIIPDRETES CONTENUES DANS LES ALCOOLS. - 
Capiliaromètre. — L'appareil se compose d'un tube capillaire très 
étroit fixé sur une échelle divisée en demi-millimètres. L'échelle se 
termine à son zéro par deux pointes que l'on fait affleurer au liquide 
au moyen d'un support mobile à vis. Les essais doivent être faits sur 
les alcools ramenés avec de l'eau à 20° alcoométriques. Le liquide est 
alors aspiré dans le tube capillaire deux ou trois fois et, quelques 
secondes après, on peut faire la lecture du point auquel il s'est arrêté, 
et qui sera d'autant plus bas que l'alcool renferme une proportion 
plus forte d'alcool mauvais goût. Dans le cas de l'examen d'une eau- 
de-vie, il n'est pas nécessaire de la soumettre au préalable à la distil- 
lation. 

Le capiliaromètre de Traube est gradué de façon à donner directe- 
ment, pour les diverses températures, la proportion de produits 
mauvais goût contenus dans les eaux-de-vie diluées à 20 p. 100. 

Procédé Noese. — Cette méthode consiste à agiter l'alcool à essayer 
avec du chloroforme et à observer l'augmentation de volume de ce 
dernier. 

L'appareil de Noese, perfectionné par Herzfeld, se compose d'un 
tube gradué de 175 à 180 c. c. élargi à sa partie supérieure et étran- 
glé vers la partie où se font les lectures. Il est divisé entre le 20* 
et le 26® c. c. en demi-dixièmes de centimètres cubes. Avant de faire 
un essai, on commence d'abord par déterminer l'augmentation nor- 
male de volume que subit le chloroforme employé avec l'alcool 
pur. A cet effet, après avoir plongé l'appareil dans l'eau à 15<^, on y 
verse du chloroforme jusqu'à la marque 20 c. c. on y ajoute 100 c. 
c. d'alcool pur de densité égale à 0,96534 soit à 30° alcoométriques 
et 1 c. c. d'acide sulfurique étendu de son volume d'eau. On bouche 
le tube, on l'agite en donnant 150 secousses, puis on le suspend de 
nouveau dans l'eau à 15® et on laisse le chloroforme se déposer; au 
bout de 5 minutes on lit sa hauteur ; la différence avec le niveau 
primitif représente l'augmentation normale de volume à déduire des 
observations ultérieures. 
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Pour essayer des eaux-de-vie ou des alcools, on en mesure, à 15°, 
100 c. c. qu'on distille dans un alambic avec quelques gouttes dépotasse 
caustique. On ajoute au produit distillé de Teau ou de l'alcool pur de 
façon à Tamener à la densité de 0,96564 à 15^, on en détermine le 
volume et on traite la solution par le chloroforme comme précédem- 
ment. 

Soit h le coefficient d'augmentation de volume observé avec l'alcool 
pur, soit c la valeur correspondante fournie par l'alcool à essayer, 
soit V le volume auquel a été amené le produit distillé. 

Sachant que chaque augmentation de 0cc,l5 du volume de chloro- 
forme correspond à 0,1 p. 100 en volume d'alcool amylique, la 
teneur de ce dernier sera donnée par la formule : 

' 0,1 ((c — 6) V __ (c-, h) y 
0,15 X 100 "" 150 

Cette méthode permet de reconnaître ^ d'alcool amylique. Les 

résultats ne sont pas influencés par les éthers qui existent normale- 
ment dans les eaux-de-vie. 

Essai au permanganate de M. £. Barbet. — Ce procédé est basé sur 
la détermination du temps que met un alcool à décolorer une solu- 
tion de permanganate de potassium jusqu'au point où sa nuance 
est la même que celle d'une solution type. 

La solution type est préparée en mélangeant, dans un flacon de 
50 c. c, 2 c. c. d'une solution de fuchsine à 0?%01 par litre avec 3 c. c. 
d'une solution de chromate neutre de potassium à 0?'',5 de ce sel par 
litre et ajoutant assez d'eau pour former 50 c. c. 

Pour faire un essai on introduit dans un flacon de 100 c. c, oO c. c. de 
l'alcool à essayer que l'on a dû au préalable amener, si cela est 
nécessaire, au titre de 94 à 96*^ par addition d'alcool pur. On maintient 
sa température à 18°, puis, à l'aide d'une pipette à un seul trait, on 
y introduit brusquement 2 c. c. d'une solution de permanganate de 
potassium à 0i?'',2 par litre. On observe en même temps très exacte- 
ment l'heure à une seconde près, puis on place le flacon ainsi que le 
type dans un cristallisoir plein d'eau disposé au-dessus d'une feuille 
de papier blanc et on note le temps écoulé jusqu'à obtention d'égalité 
de teinte dans les deux flacons. 

Si l'échantillon à examiner était assez impur pour que l'alcool 
prenne aussitôt après l'addition du permanganate une nuance 
identique à celle du type, il faudrait faire un autre essai dans les 
mêmes conditions en employant une solution de permanganate de 
potassium plus forte à 1 gramme par litre et une liqueur type pré- 
parée en mêlant ensemble 12 c. c. de la solution de fuchsine avec 
30 c. c. de la solution de chromate neutre de potassium et complé- 
tant comme précédemment le volume de 50 c. c. 
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M. Barbet a obtenu avec divers alcools du commerce les résultats 
suivants : 

Alcool pur 43' 30" 

— très bon extra-fin 10' 05" 

— extra-fin 5' 00" 

— demi-fin 0' 10" 

— moyen goût de tête 0' 05" 

— médiocre O'H" 

— moyen goût de queue 0' 12" 

Procédé Savalle (diaphanomêtre Savallé). — Ce procédé consiste à 
mélanger 10 ce. d'acide sulfurique concentré avec 10 c. c. d'alcool à 
50^, à chauffer jusqu'à commencement d'ébuUition, puis à comparer 
les teintes obtenues avec une série de 10 lames types formant une 
gamme de teintes progressivement colorées, correspondant à la 

coloration que développeraient des mélanges de rjrjrrz à .^^^^ des 

lu OOU lu UuU 

différentes impuretés contenues dans l'alcool du commerce. 

Ce procédé peut fournir des renseignements utiles sur la pureté 

des alcools, mais il est à observer que beaucoup de produits étrangers 

à l'alcool éthylique échappent à son contrôle. C'est ainsi, comme l'a 

démontré M. Mohler, que le réactif Savalle (acide sulfurique) exerce 

1 
une action et colore la solution en 3-^7^7, de toutes les aldéhydes (à 

1 UuO 

l'exception de l'aldéhyde butyrique) ainsi que des alcools caprylique, 

isobutylique, heplylique et amylique, tandis que les autres alcools et 

les éthers, à l'exception de l'acétate d'amyle, donnent des solutions 

parfaitement incolores. 

Recherche et dosage de ralcool méthylique dans ralcool vinique. 
— Pour doser dans un alcool, l'alcool méthylique pouvant provenir 
d'un alcool dénaturé, MM. Riche et Bardy (Comptes rendus, t. XXXV, 
p. 1075, 1875) ont donné le procédé suivant : 

On introduit dans un ballon de 100 c. c, 10 c. c. de l'alcool avec 
15 gr. d'iode et 2 gr. de phosphore rouge que l'on distille immé- 
diatement en recueillant le produit dans 30 à 40 c. c. d'eau. 
L'iodure alcoolique précipité est séparé au moyen d'un entonnoir à 
décantation et recueilli dans un ballon d'environ 50 c. c, contenant 
6«î d'aniline, avec laquelle on le laisse en contact au moins 12 heures. 
La masse cristallise, on la dissout dans l'eau bouillante et on lui 
ajoute un excès de lessive de soude à 36° B., qui sépare les bases qui 
remontent à la surface. On en prélève exactement 1 c. c. que l'on 
fait couler sur 10 gr. d'un mélange oxydant formé de : sable 100, 
azotate de cuivre 3, chlorure de sodium 2 ; on remue avec un agita- 
teur le mélange et on l'introduit dans un tube à essais que l'on 
chauffe au bain-marie à 80-90° pendant 9 heures. On épuise la masse 
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par de ralcool tiède, on filtre et on amène au volume 100 c. c. 

L'alcool pur donne une liqueur de teinte bois, rougeâtre. L'alcool 
renfermant du méthylène donne un liquide de nuance d'autant plus 
violacée que sa proportion est plus considérable. A 2,5 p. 100 d'al- 
cool méthylique la nuance violette est très accentuée, mais elle est 
déjà appréciable, par comparaison, avec un alcool n'en renfermant 
que 1 p. 100. 

Par voie de teinture, on peut arriver à une très grande approxima- 
tion. A 5 c. c. de la solution on ajoute 95 c. c. d'eau ; on verse 5 c. c. 
de ce nouveau liquide dans une capsule contenant 400 c. c. d'eau 
chauffée au bain-marie. On y introduit un fragment de mérinos blanc 
non soufré de 1 décim. carré; au bout de 5 minutes, on ajoute 
de nouveau 5 c. c. du liquide et, après une demi-heure, on retire 
l'étoffe, on la lave et on la sèche. 

Si l'alcool est pur, l'étoffe est sensiblement blanche, mais elle 
présente des tons violets très inégalement accentués s'il y a 1, 2,5, 
5, 10 p. 100 d'alcool méthylique, que l'on peut comparer à des types 
préparés en même temps avec des alcools de composition connue. 

PROCÉDÉ D ANALYSE DES ALCOOLS ET EAUX -DE -VIE DE 
E. MOHLER. {MoniL Scieniif., 1891, p. 577.) — On prélève 300 c. c. 
de l'alcool que l'on amène au titre de 50<» et on se sert de ce liquide 
pour doser les éthers, les aldéhydes, le furfurol et les alcools supé- 
rieurs. Cette opération se fait directement quand on a affaire à un 
alcool d'industrie ; si, au contraire, c'est une eau-de-vie, on distille les 
300 c. c. jusqu'à ce qu'il ne reste plus qu'une vingtaine de centimètres 
cubes dans l'alambic et on recueille les produits de la distillation au 
moyen d'un tube effilé plongeant dans une petite quantité d'alcool 
pur à 50° afin d'éviter toute perte d'aldéhydes. La distillation terminée, 
on prend le degré alcoométrique du liquide, on l'amène à titre de 50<» 
et on mesure, après contraction, son volume total pour tenir compte, 
dans les résultats de l'analyse, de sa dilution. 

Si, par exemple, à 300 c. c. d'alcool à 81^,2 à + 15 on ajoute 199 c. c. 
d'eau pour l'amener à 50*», le volume total, après contraction, sera 
de 487 c. c. et les résultats analytiques devront être multipliés par 

^-1623 

Dosage des éthers. — A 100 c. c. de l'alcool amené au titre de 50^^, 
on ajoute deux gouttes d'une solution de phtaléine du phénol, puis 
on y verse peu à peu une solution décinormale de soude jusqu'à colo- 
ration rose de la liqueur pour saturer les acides libres. On y ajoute 
alors un volume déterminé, soit 20 c. c. de la même solution déci- 
normale de soude et on fait bouillir le tout pendant une heure au réfri- 
gérant ascendant pour saponifier les éthers. Si la quantité de soude 
ajoutée a été suffisante, le liquide doit toujours présenter une réaction 
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alcaline. On enlève alors le réfrigérant et on continue encore à faire 
bouillir pourchasser l'alcool. On laisse refroidir ; au résidu on ajoute 
20 c. c. d'une solution décinormale d'acide sulfurique et on titre 
l'excès d'acide employé avec la solution décinormale de soude dont 
chaque centimètre cube correspond à 0»'^,0088 d'acétate d'éthyle, état 
sous lequel on exprime l'ensemble des éthers que peut renfermer 
l'alcool. 

Dosage des aldéhydes. — Le meilleur réactif est le bisulfite de 
rosaniline que l'on prépare de la façon suivante (Mohler, Monit, 
5ctew^, p. 893,1890): 

Eau 200 c. c. 

Solution de fuchsine au ■ 30 c. c. 

Bisulfite de sodium : 34° B 20 c. c. 

Acide sulfurique : 66^ B 3 c. c. 

On verse à froid le bisulfite de sodium dans la solution de fuch- 
sine, on étend de 200 c. c. d'eau, puis on ajoute l'acide sulfurique. Il 
faut avoir soin de ne pas verser l'acide dans la solution de fuchsine 
avant d'avoir mélangé cette dernière avec le bisulfite de sodium, 
sans cette précaution le réactif se colorerait avec l'alcool pur. 

Avec ce réactif on peut reconnaître 08'',01 d'aldéhyde par litre 
d'alcool. 

L'intensité de la coloration violette développée par l'action du 
réactif n'étant pas proportionnelle à la teneur des alcools en aldéhydes 
le dosage colorimétrique, par rapport à une teinte type, n'est pas 
applicable, mais on peut y arriver en diluant par tâtonnement l'alcool 
à essayer de façon à l'amener à contenir une quantité d'aldéhyde 
égale à celle d'un type. La solution type à employer est une solution à 

■ ^ d'aldéhyde dans l'alcool pur à 50<>, contenant donc par litre 

80 milligr. d'aldéhyde* 

Pour faire un essai, on introduit en même temps, dans deux tubes 
à essais, 10c. c. delà solution type et 10c. c. de l'alcool à analyser, tous 
deux titrant 50^ puis 4 c. c. de la solution de bisulfite de rosaniline ; on 
agite, puis on laisse la teinte se développer pendant 20 à 30 minutes. 
Au bout de ce temps on compare les deux intensités avec un coloria 
mètre Duboscq, en examinant la solution type sous un épaisseur de 
20 millim. Si N est l'épaisseur sous laquelle la solution à analyser 
possède la même intensité de coloration que le type, la proportion 
a; 'd'aldéhyde par litre qui y est contenue, en considérant la teneur 
comme proportionnelle à la coloration, serait donnée*par la relation 

X _ 20 
0,050 "~ N 
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20 
Ce rapport -^ iodique de combien il faut diluer Talcool à analyser 

pourvue sa teneur en aldéhyde se rapproche de 50 milligr. par litre. 
Cette dilution doit se faire avec de l'alcool à 50^ pur et exempt 
d'aldéhydes*. On recommence alors le dosage colorimétrique avec le 
produit ainsi dilué et la valeur de x est d'autant plus rapprochée 
de 0,050 que le nombre N est plus voisin de 20. Quand il n'en diffère 
plus que de 2 à 3 unités, la teneur en aldéhyde peut être considérée 
comme proportionnelle à Tintensité des teintes, et il n'y a plus «dors 
qu'à tenir compte de la quantité d'alcool ajouté pour en déduire la 
proportion d'aldéhyde que renfermait le produit primitif. 

Si la quantité d'aldéhyde de l'alcool à examiner est inférieure à 
50 milligr. par litre, on agit sur le type, au lieu d'agir sur l'alcool 
à analyser. 

Recherche da furfarol. — Le réactif employé est une solution 
acétique d'aniline ; les alcools, les élhers, ainsi que les aldéhydes autres 

que le furfurol, en solution au ...-.^ sont sans aciion sur lui. 
Un alcool renfermant ■ de furfurol prend dans ces conditions 

une coloration rouge intense, avec une solution au .^x^^^^ on obtient 

encore une coloration très nette. 

L'intensité de la coloration est maxima après une demi-heure, elle 
persiste quelque temps, puis disparait.* 

L'intensité de la nuance étant proportionnelle à la teneur en fur- 
furol, celui-ci peut être dosé colorimétriquement par comparaison avec 

une solution type au . Si Falcool à essayer a une teneur en 

furfurol plus grande, il faut l'étendre d'alcool pur à 50° pour l'amener 
à cette concentration, car, au-dessus, la coloration est trop intense pour 
pouvoir être appréciée. 

Pour faire un essai, on ajoute à 10c. c. du type et à 10 c. c. de l'al- 
cool à essayer ramené à 50°,! demi-centimètre cube d'aniline et2 c.c- 
d'acide acétique cristallisable, puis on compare au colorimètre 
après 20 à 30 minutes de digestion. 

Dosage des alcools sapérienrs. -— A 100 c. c. de l'alcool amené à 50<», 
on ajoute 1 c. c. d'aniline et 1 c. c. d'acide phosphorique à 45° B. ; on 

* L'alcool absolu du commerce renfermant toujours des aldéhydes (jusqu'à 
30 milligr.) doit être purifié. On l'obtient exempt d'aldéhydes, de fur- 
furol et .de bases en lui ajoutant par litre, 10 c. c. d'aniline et 10 c. c. d'acide 
phosphorique à 45» B. et faisant bouillir une heure au réfrigérant ascendant. 
Cet alcool distillé et amené à 50° ne donne plus aucune coloration avec le 
bisulfite de rosaniline. 
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chauffe à Fébulli tien au réfrigérant ascendant pendant une heure, puis 
on distille jusqu'à sec et on complète le volume d'alcool recueilli, à 
100 c. c, avec de l'eau distillée. Le produit est ainsi débarrassé des 
aldéhydes, du furfurol et des bases. Pour doser les alcools supérieurs, 
on verse dans deux fioles 10 c. c. d'une solution type contenant 0^,200 
d'alcool isobutylique ou amylique par litre et 10 c. c. de l'échantillon 
à analyser; on ajoute à chacune des solutions 10 c. c. d'acide sulfu- 
rique à Q6^ B., en ayant soin de le faire couler le long des parois, 
on agite brusquement les deux fioles et on les plonge, en même temps, 
dans un bain-marie à l'ébullition. Au bout d'une heure les deux fioles 
sont retirées et abandonnées au refroidissement Tune à côté de l'autre, 
et on les compare colorimétriquement ; mais comme l'intensité de 
coloration n'est pas proportionnelle à leur teneur en alcools supé- 
rieurs, on recommence l'opération en diluant l'échantillon jusqu'à ce 
qu'il donne une teinte égale à celle du type. La sensibilité de la réac- 
tion étant augmentée par l'élévation du degré alcoolique, il est avan- 
tageux, pour les alcools qui ne contiennent que très peu d'alcool 
amylique, d'opérer avec ces alcools titrant 90 à 95®. 

Dosage des produits azotés. — On fait bouillir dans un ballon, muni 
d'un réfrigérant descendant, 1 litre d'eau distillée avec 20 gr. de carbo- 
nate de sodium, jusqu'à ce que 50 c. c. du liquide distillé ne donnent, 
avec le réactif de Nessler *, aucune réaction jaune indiquant la pré- 
sence de l'ammoniaque. On introduit alors dans le ballon le résidu de 
l'évaporation de 100 c. c. de l'alcool à essayer que l'on aura au préa- 
lable fait chauffer dans une fiole à fond plat avec 2 c. c. d'acide 
phosphorique à 45® B. jusqu'à disparition complète de l'alcool. On 
distille en recueillant les produits dans une fiole de 250 c. c. Toute 
l'ammoniaque est en général entraînée dans cette première portion, 
mais il est toujours utile de continuer la distillation et de s'assurer, 
sur une petite portion du liquide distillé, que celui-ci ne donne plus 
de réaction jaune avec le rêatif de Nessler. On réunit les produits 
distillés et on en prend le volume V. Dans un tube à essai de 4 cent, 
de diamètre on introduit 50 c. c. du liquide distillé et on y ajoute 
2 c. c. du réactif de Nessler qui provoque une coloration jaune. Dans 
un autre tube semblable on opère de même avec 50 c. c. d'eau, puis, 
avec une burette graduée, on y ajoute une solution titrée de chlor- 
hydrate d'ammoniaque à ■ jusqu'à coloration égale. La compa- 
raison doit être faite au bout de quelques secondes et, dans tous les 
cas, en moins d'une demi-minute. 

« Réactif de Nessler» — On prépare ce réactif en dissolvant 4 gr. d'iodure 
de potassium dans 10 ce. d'eau, et ajoutant de Tiodure mercurique'tant que 
ce sel se dissout à chaud. On laisse refroidir, on étend avec 40 c. c. d'eau, 
on filtre et on ajoute 50 c. c. de solution de potasse concentrée. Après 
24 heures, on filtre de nouveau, si le réactif n'est pas limpide. 



DICT. SUBST. ORGAN. 



Digitized by LjOOQ IC 



18 ALCOOLS 

Soit n le aombre de dixièmes de centimètre cube de la solution 
de chlorhydrate d'ammoniaque qu'il a fallu employer ; l'ammoniaque 
correspondant aux sels ammoniacaux et aux amides contenus dans 
i litre de l'alcool sera donnée par la formule : 

»^°"y'^^ounxO,000002.V. 

OU 

Pour doser l'ammoniaque correspondant aux bases pyridiques et 
aux alcaloïdes, on ajoutera au résidu de la distillation du ballon de 
l'opération précédente 50 c. c. d'une solution renfermant 8 gr. de 
permanganate de potassium et de 200 gr. de potasse par litre et on 
continuera la distillation en recueillant d'abord 250 ce. et s'assurant, 
avec le réactif de Nessler, que le liquide distillé ne renferme plus 
d'ammoniaque. Soit V le volume du liquide obtenu sur lequel on 
opérera comme précédemment. Si m est le nombre de dixièmes de 
centimètre cube employés de la solution de chlorhydrate d'ammo- 
niaque, l'ammoniaque correspondant aux bases pyridiques et aux 
alcaloïdes sera donnée par la formule : 

m X 0,000002 V. 

Si le nombre de centimètres cubes de la solution de chlorhydrate 
d'ammoniaque à employer excédait 1 c. c, il faudrait étendre l'eau 
ammoniacale à essayer pour l'amener en deçà de cette teneur. 

Dans le cas de l'analyse des eaux-de-vie, il peut arriver que, pendant la 
distillation, l'action de l'alcali sur les matières sucrées détermine la 
formation de produits ulmiques qui, dans le produit distillé, se colo- 
rent en jaune par le réactif de Nessler ; mais cette coloration se dis- 
tingue de celle produite par l'ammoniaque en ce qu'au lieu d'être 
instantanée, elle ne se produit qu'au bout d'une demi-minute en don- 
nant un liquide trouble, jaune citron, au lieu d'un liquide jaune brun 
limpide. 

Recherche du caramel dans les eaux-de-vie. — On mélange 10 c. c. 
de l'eau-de-vie avec 30 à 50 c. c. de paraldéhyde et on ajoute de l'al- 
cool, si cela est nécessaire, pour obtenir une solution complète. Après 
24 heures, si l'eau-de-vie renferme du caramel, on obtient un préci- 
pité brun qui adhère au fond du vase. On décante le liquide surna- 
geant, on lave. le dépôt à l'alcool, on le dissout dans un peu d'eau 
chaude et on lui ajoute une solution de chlorhydrate de phénylhydra- 
zine (2 parties de chlorhydrate de phénylhydrazine dans 20 parties 
d'eau avec un peu d'acétate de sodium. A froid, et plus rapidement 
à chaud, on obtient un précipité, soluble en brun dans l'ammoniaque 
ou la soude caustique. Les eaux-de-vie colorées naturellement ne 
donnent pas ces réactions. 
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COMPOSITION EN GRAMMES PAR HECTOLITRE D'ALCOOL A 100'» 

DES DIFFÉRENTES QUALITÉS D'ALCOOL FORMÉES PENDANT LA RECTIFICATION 

(E. MoHLER, Monit. Scient., 1891, p. 587.) 





MAUVAIS 

goût 
de tôle. 


MOYEN 

goût 
de tôle. 


SURFIN 

de 

tôle. 


EXTRA 
FIN 


SURFIN 

de 
queue. 


MOYEN 

goût 

de queue. 


MAUVAIS 

goût 
de queue. 


Acides , en acide 
acétique 

Ethers , en éther 
acétique 

Aldéhydes, en aldé- 
hyde éthylique . . 

Furfurol 

Alcools supérieurs, 
en alcool amylique. 

Produits azotés, en 
ammoniaque . . 


7,20 

267,5 

463,2 
0,0 

0,0 

0,525 


3,0 

79,2 

144,0 
0,0 

0,0 

0,36 


3,0 

13,2 

2,4 
0,0 

0,0 

0,12 


1,80 
5,20 

traces 

faibles 

0,0 

0,0 

0,3 


1,80 
8,80 

0,0 

traces 

2,58 
0,16 


2,4 

13,6 

traces 
0,60 

2500.00 

0,22 


6,0 

70,4 

8,0 
6,60 

900,000 

1,55 


Total des impuretés. 


738,425 


226,56 


18,72 


7,08 


13,34 


2516,82 


9092,55 



COMPOSITION EN GRAMMES PAR LITRE 

DE QUELQUES EAUX-DE-VIE NATURELLES ET ARTIFICIELLES 



Extrait 

Alcool 

Acides, en acide acétique. 

Ethers, en acétate d'éthyle. 

Aldéhydes, en aldéhyde 
éthylique 

Furfurol. . 

Alcools supérieurs, en al- 
cool amylique. • • • • 

Ammoniaque et amides,en 
ammonia(^ue 

Bases pyridiques et alca- 
loïdes, en ammoniaque . 

Total des produits étran- 
gers, extrait non compris. 



MARC 



oc i» 



0,100 
49%3 



0,216 
1,135 

1,363 
0,0008 

1,600 

0,001 

0,0006 



4,3164 



0,320 
44^5 

0,252 
0,281 

0,105 
0,001 

0,130 

0,003 

0,0004 



0,7724 



COGNAC 



6,640 
48«,5 



0.600 
0.422 

0.Î06 
0.0065 

0.800 

0.035 

0.005 



1.9745 



4,120 
44°,7 



0,072 
0,140 

0,027 
0,0015 

0,100 

0,00i 

0,002 



0,3165 






lgf,10 
6io 

0,54 



0,0060 



WHISKEY 



0gr,36 
61°,9 



0,33 



0,0018 



0g^20 
50» 



traces 
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' ALCOOLS DÉNATURÉS 

Les alcools présentés à ladénaturation étaient, jusqu'à ces derniers 
temps, soit des alcools purs, soit, plus ordinairement, des esprits 
mauvais goût résultant de mélanges, en proportions variables, de 
têtes et de queues de rectification. La fraude avait profité de ce défaut 
de distinction entre Falcool vinique pur et Talcool vinique plus ou 
moins chargé d'alcools supérieurs ou huiles essentielles pour détour- 
ner une partie plus ou moins considérable d'alcool bon goût et lui 
substituer une quantité équivalente de résidus de distillerie. Quant à 
Talcool pur qui avait été dissimulé, il était livré à la consommation 
sans payement d'aucune taxe. 

Pour remédier à cet état de choses, l'administration a soumis la 
question à l'examen du comité des arts et manufactures, lequel a 
adopté les dispositions suivantes qui, sanctionnées par les ministres 
compétents, sont désormais exécutoires. 

€ {0 Les alcools présentés à la dénaturation ne devront pas contenir 
plus de 1 p. 100 d'huiles essentielles. Ils devront marquer 90^ alcoo- 
métriques à la température de 15<* (sans correction), étant entendu 
que les industriels justifiant de l'emploi de l'alcool dénaturé pour des 
applications spéciales, telles que fabrication des vernis ou de pro- 
duits chimiques déterminés, seront autorisés à présenter à la dénatu- 
ration des alcools d'un titre supérieur. 

€ 2^ Les méthylènes présentés à l'administration pour être employés 
à la dénaturation des alcools devront marquer 90* alcooliques^ cette 
détermination étant faite à la température de 15° sans correction. 

€ Ils devront contenir 25 p. 100 d'acétone avec une tolérance de 

0,5 p. 100 (7750^) en plus ou en moins et 5 p. 100 (ttwt) au minimum 

des impuretés pyrogénées qui leur communiquent une odeur très vive 
et très caractéristique des produits bruts de la distillation du bois, le 
complément de 100 volumes étant formé d'eau %i d'alcool méthylique. 

c Toute addition de produits étrangers à la distillation du bois 
entraînerait de plein droit le rejet du méthylène. 

€ 30 Pour opérer la dénaturation, on mêlera à 100 litres d'alcool à 
90**, 15 litres de méthylène, type défini ci-dessus. On ajoutera à ce mé- 
lange 0^500 (bOOc. c.) de benzine lourde ayant l'odeur caractéristique 
des produits lourds de la distillation de la houille et bouillant entre 
150 et 200**. On terminera la dénaturation en dissolvant dans le 
liquide ainsi obtenu 1 gr. de vert malachite par hectolitre. 

€ Le mélange de ces diverses substances devra être rendu bien 
homogène par une agitation suffisante en présence des agents du 
service. 
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€ L'alcool dénaturé devra, jusqu'à son emploi, conserver ses carac- 
tères spécifiques. Il ne pourra être ni abaissé de titre, ni additionné 
d'huiles essentielles, d'essences ou de tout autre produit capable d'en 
modifier l'odeur, la saveur ou les autres propriétés, ni être soumis à 
un traitement quelcçnque, sous peine de perdre le bénéfice de la 
dénaturation et de devenir passible des taxes pleines afférentes à 
l'alcool pur. Les alcools dénaturés utilisés pour les usages industriels 
dans les usines où se fait la dénaturation pourront être dispensés de 
la coloration par le vert malachite. 

€ Dans les alcools destinés à la fabrication des vernis, l'addition de 
0,5 p. 100 de benzine pourra être remplacée par celle de 2 kilogr. 
de résine ou de gomme-résine dont la nature sera déterminée par le 
fabricant et que l'on dissoudra complètement devant les agents du 
service. 

ESSAI DES ALCOOLS DESTINÉS A LA DÉNATURATION (Procédés 
de M. Bardy). — Dosage des huiles essentielles dans les alcools. — 
Prendre 1 ce. d'alcool, ajouter 25 c. c. d'eau distillée, puis 1 ce. de per- 
manganate à 1 gr. par litre. Si la teinte ne change pas sensiblement 
de nuance au bout de quelque temps, c'est qu'il n'y a que des traces 
d'huiles essentielles, et alors il n'y a pas lieu d'en effectuer le dosage. 

Si la teinte vire plus ou moins brusquement au marron ou au jaune, 
faire l'essai suivant : 

Placer dans un tube à essai 5 c. c d'alcool et y ajouter 30 ou 35 c. c. 
d'eau salée colorée par un peu de violet d'aniline. 

(A) Il ne surnage aucune couche huileuse. 

(B) Il Hotte à la surface du liquide une quantiité plus ou moins im- 
portante d'alcools supérieurs teintés en violet. 

A. n ne surnage aucune couche huileuse sur l'eau salée. — i^ Pren- 
dre 100 c. c. d'alcool, les introduire dans un entonnoir à décantation 
d'un litre ; ajouter 60 à 70 c. c de sulfure de carbone, puis 450 c c 
d'eau salée saturée et une quantité d'eau suffisante pour redissoudre 
le sel qui se précipite (50 c . c environ) ; 

29 Agiter vigoureusement l'entonnoir, puis laisser reposer ; 

30 Décanter le sulfure de carbone dans un entonnoir à robinet de 
300 c. c. environ en évitant l'introduction d'eau ; 

4<» Faire deux autres épuisements semblables et réunir le sulfure 
de carbone à celui provenant du premier essai ; 

50 Agiter alors le sulfure de carbone avec une quantité d'acide 
sulfurique concentré suffisante pour que celui-ci tombe au fond de 
l'entonnoir après agitation (2 à 3 c. c. en général sont suffisants) ; 

6®. Laisser bien reposer, puis décanter l'acide dans une fiole de 
125 c c, laver deux fois le sulfure de carbone avec 1 c. c d'acide sulfu- 
rique chaque fois et réunir ces liquides à celui déjà introduit dans la 
fiole ; 
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70 Faire passer ensuite un courant d'air à la surface du liquide en 
chauffant au besoin vers 60«, de façon à chasser le sulfure qui a pu 
être entraîné ; 

S^ Ajouter une quantité d'acétate de sodium cristallisé nécessaire pour 
neutrahser la presque totalité de l'acide sulfurique (pour 40 c. c 
d'acide sulfurique, 45 gr. d'acétate suffisent), puis chauff'er au bain- 
marie pendant un quart d'heure en ayant soin de munir la fiole d'un 
bouchon portant un tube de verre de 1 m. de longueur faisant fonction 
de réfrigérant ; 

90 Laisser refroidir et ajouter 400 c. c. d'eau salée, puis introduire le 
tout dans un entonnoir à décantation de 300 c. c. dont la partie infé- 
rieure est graduée en dixièmes de centimètres cubes. 

400 Laisser reposer quelque temps, puis décanter le liquide de façon 
à amener les acétates des alcools supérieurs dans les limites de la 
graduation et lire le nombre de centimètres cubes (|u'ils occupent. 

Le nombre lu, multiplié par 0,8, donne la quantité d'alcool buty- 
lique et amylique existant dans l'alcool. 

Pour doser les alcools propyliques, filtrer sur du papier mouillé 
l'eau salée contenant l'alcool afin de la débarrasser du sulfure de 
carbone, puis distiller jusqu'à ce que le liquide marque 50* à 45° (à ce 
moment la totalité des alcools a passé à la distillation) ; en remplir 
une burette à robinet et faire couler goutte à goutte dans un becher- 
glass contenant 4 c. c. de permanganate à 1 gr. par litre et 50 c. c. 
d'eau, jusqu'à obtention d'une teinte rouge cuivre semblable à une 
teinte type. 

Dans ces conditions, il faut à peu près 2c%5 d'alcool à 50° contenant 
4 p. 400 d'alcool isopropylique pour avoir la teinte voulue. 

Il suit de là que, d'après le nombre de centimètres cubes employés, 
on peut en déduire la teneur approchée du liquide en alcool propy- 
lique : ce nombre devra être ensuite ramené à la prise d'essai initiale. 

En ajoutant le nombre ainsi trouvé au résultat donné par la mé- 
thode au sulfure, on aura la proportion totale d'huiles essentielles 
existant dans les 100 parties d'alcool essayé. 

Le dosage approximatif de l'alcool propylique ainsi pratiqué sera 
suffisant dans la majeure partie des cas. Si une détermination plus 
précise était nécessaire, elle serait faite par la méthode homéotro- 
pique. 

Nota. — La teinte cuivre type s'obtient en mélangeant 20 c. c. de 
fuchsine à gr. 01 par litre et 30 c. c. de chromate neutre de potassium à 
Ogr, 500 c. c. par litre et complétant à 450 c. c. au moyen d'eau distillée, 

B. Il surnage une couche huileuse sur Teau salée. — 4° Prendre 
100 c. c. d'alcool, les mettre dans une boule à décanter d'un litre 
avec 500 c. c. d'eau salée et 50 c. c. d'eau environ ; agiter, puis lais- 
ser reposer. 



^ 
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2^ Séparer la solulion alcoolique aqueuse de la couche d'huiles 
essentielles et l'introduire dans une boule à décanter d'un litre ; 

3° Mesurer le nombre N de centimètres cubes d'huiles essentielles 
insolubles ; 

4® Opérer ensuite sur le liquide alcoolique comme il a été dit en A ; 
on obtiendra alors pour les huiles essentielles dissoutes un nombre 
n de centimètres cubes d'acétates. 

Le titre sera la somme des deux nombres N + (n x 0,8). 

Dosage de ralcoolvinique dans les huiles essentielles. — i^ Mettre 
500 c. c. d'huiles essentielles dans un entonnoir à décantation d'un litre ; 

2® Ajouter 150 c. c. d'eau salée, agiter énergiquement et décanter 
cette eau dans un entonnoir à robinet d'un litre ; faire trois autres 
traitements semblables et réunir toutes les eaux de lavage ; 

3<* Agiter avec 425 c. c. de sulfure de carbone, et répéter quatre fois 
ce traitement, afin d'enlever au liquide les alcools butylique et amy- 
lique pouvant être en solution ; 

4<>Le sulfure de carbone ayant été séparé après chaque épuisement, 
filtrer la solution aqueuse sur un filtre mouillé, puis l'introduire dans 
un ballon d'un litre ; 

5<* Distiller le liquide et recueillir 250 c. c. ; 

6" Prendre le degré alcoométrique et la température, ramènera 15° 
au moyen de tables de correction et diviser par 2 pour avoir la teneur 
pour 100 en alcool. 

Ce nombre sera corrigé, s'il y a lieu, de la teneur en alcool propy- 
lique dont le dosage sera pratiqué ainsi qu'il est dit dgins l'instruction 
pour l'alcool vinique. 

Dosage volumétrique de racétone dans les alcools dénaturés. — 
l® Prendre exactement 50 cent, d'alcool dénaturé au moyen d'une 
pipette à deux traits ; 

2<> Laisser tomber dans un ballon de 500 c. c. à demi rempli d'eau 
distillée ; 

3° Compléter jusqu'au trait par addition d'eau distillée ; 

4<* Prélever 20 c. c. de cette solution et laisser tomber dans un fla- 
con de 750 c. c. bouché à l'émeri dans lequel on a préalablement mis 
25 c. c. de solution de soude à 80 gr. par litre ; 

5<> Ajouter ensuite 250 ce. d'eau distillée, puis N c. c. d'iode norma 
(45 c. c. environ) et agiter ; 

6® Laisser réagir pendant quinze minutes au moins et vingt minutes 
au plus à une température comprise entre 15 et 20° C, rendre 
acide par l'addition de 25 c. c. d'acide sulfurique à 100 gr. par litre ; 

1^ Verser la solution d'hyposulfite ^ normale jusqu'à presque 

complète décoloration, ajouter quelques centimètres cubes d'empois 
d'amidon et achever la décoloration ; 
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8® Noter le nombre n de c. c. employés ; 

9^ Diviser ce nombre n par 4 pour avoir la valeur en centimètres 

cubes de Fiode non employé (ce nombre - - doit toujours être au moins 

4 

égala 40 c. c.) ; 

iO<> Retrancher le quotient trouvé du nombre N et multiplier cette 
dîfiFérence par 0,42146 pour avoir Facétone p. 100 en volume dans 
Falcool essayé. 

(n — -£ jO.12146 = acétone p. 100. 

N=:44<^%l,n = 44<^^,4. 

n 44*^^ 4 

N - -f = U^,i — ^V^ = 33<^S0. 
4 ' 4 

33^%0 X 0.12146 = 4.0 p. 100 d'acétone. 

ALCOOMÉTRIE 

Le but de Falcoométrie est le dosage de Falcool dans les liquides qui 
en renferment, soit seul, soit en mélange avec d'autres substances 
dissoutes. 

Emploi de l'alcoomètre de Gay-Lussac. — La détermination du titre 
alcoométrique d'un liquide ne renfermant que de l'eau et de Falcool 
se fait en général au moyen de l'alcoomètre de Gay-Lussac qui indique 
directement, après correction de la température, la quantité d'alcool 
absolu contenu dans 400 volumes du liquide essayé. 

Pour avoir un degré suffisant de sensibilité on se sert d'alcoomètres 
divisés par 4/5 de degré de à 20», de 20 à 40°, etc.. 

Les alcoomètres vérifiés par l'État sont les seuls admis en France 
dans le commerce des alcools, en vertu de la loi du 7 juillet 4884, con- 
formément au décret du 27 décembre 4884. 

On introduit le liquide alcoolique dans une éprouve tte, on y plonge 
un thermomètre, puis l'alcoomètre dont la tige doit être parfaitement 
propre. La présence des moindres traces de matière grasse sur la tige 
donnant lieu à des erreurs, il est utile de la frotter au préalable avec 
un linge imbibé d'alcool et de l'essuyer avec un linge sec. On note la 
température en même temps qu'on procède à la lecture de l'alcoo- 
mètre en observant la division qui se trouve coupée par la surface du 
liquide sans tenir compte du ménisque qui s'élève au-dessus. 

Il est préférable en général d'opérer à la température de + 45** en 
maintenant Féprouvette dans un vase rempli d'eau froide et agitant 
de temps à autre le liquide alcoolique avec le thermomètre jusqu'à ce 
que sa température soit constante ; mais on peut aussi opérer à une 
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autre température et ramener le degré observé à la température de 
15*», soit au moyen de la table de Gay-Lussac, soit en retranchant 
0®,2 pour chaque degré au-dessus de 15° ou en ajoutant 0%2 pour 
chaque degré au-dessous de 15°. 

Quand le liquide alcoolique à essayer renferme des matières fixes 
en dissolution, comme dans le cas de toutes les boissons fermentées, 
il faut au préalable en isoler l'alcool par distillation. Pour les liquides 
dont le titre alcoométrique est inférieur à 20^ on opère sur le produit 
tel quel, pour les liquides plus alcooliques, on opère sur le produit 
préalablement étendu de son volume d'eau, le résultat obtenu doit, 
dans ce dernier cas, être multiplié par 2. 

Les appareils les plus employés pour la distillation des liquides 
alcooliques sont Vappareil Salleron et Valamhic d'essai de Rousseau 
et Lelièvre, qui permet d'opérer sur une plus grande quantité de 
liquide. On remplit l'éprouvette du liquide à distiller jusqu'au trait 
de jauge supérieur, on en vide le contenu dans l'alambic en y joignant 
l'eau de lavage de l'éprouvette, on remonte l'appareil et on place 
l'éprouvette vide sous l'orifice de sortie du serpentin. On distille jus- 
qu'à ce que le liquide recueilli dans l'éprouvette ait atteint le trait 
marqué 1 /2, on complète avec de l'eau le volume primitif, on agite 
et on en prend le degré alcoométrique en ayant soin de tenir compte 
de la température. 

Lorsque le liquide à distiller renferme des acides volatils, comme 
dans le cas de certaines boissons fermentées, il faut recourir à la modi- 
fication suivante proposée par M. Pasteur. Au lieu de compléter le 
volume du liquide distillé avec de l'eau pure, on emploie de l'eau de 
chaux et on soumet le liquide ainsi saturé à une nouvelle distillation, 
on en recueille la moitié, on complète le volume initial avec de l'eau 
pure et on en détermine la richesse alcoolique comme précédemment. 

Ebullioscopes. — Ces appareils sont basés sur les différences du 
point d'ébuUition des divers mélanges d'eau et d'alcool. Plus un liquide 
est riche en alcool, plus çon point d'ébuUition se rapproche de 78^,5 
qui est celui de l'alcool pur. 

L'appareil le plus employé est l'ébuUioscope Malligand. 

Pour que les résultats ne soient pas influencés par la différence de 
pression barométrique, après avoir rempli le réfrigérant d'eau froide, 
on règle l'appareil en y faisant bouillir de l'eau distillée et on fixe le 
zéro de la règle au point où s'arrête la colonne mercurielle. Après 
avoir rincé la chaudière avec le liquide alcoolique à essayer, on verse 
de ce liquide jusqu'un peu au-dessus de la bague , on revisse le 
couvercle avec le thermomètre, on fait bouillir et, quand la colonne 
mercurielle est fixe, après 2 ou 3 minutes, on lit directement sur la 
réglette le degré alcoolique. 

Cet appareil donne d'assez bons résultats et a surtout l'avantage 
d'exécuter un essai très rapidement. 
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Alcoomètre de Tralles. — Il est employé en Allemagne et en Russie. 
Il porte deux échelles ; l'une donne la richesse alcoolique centésimale 
en volume et ne diffère de celle de Gay-Lussac qu'en ce que les indi- 

--.♦: * .1— i lg^ température de + 4*^ G. au lieu de + 15<^ ; 

îsse alcoolique en poids. L'appareil est en 
mètre soudé à la partie inférieure du flotteur 
pas la température en degrés thermomé- 
)n qu'il faut apporter au degré lu pour le 
ï + 4". 

— Dans cet alcoomètre, dont l'emploi est 
pris comme base un alcool type ou esprit 
ont le poids, àbl° Fahrenheit ({0o,5 G.), 

[ à volume égal. A la même température, la 

iide est le nombre de litres de cet alcool que 
î ce liquide. Ge nombre dépasse 100 quand 
ue que le type, il est plus petit que 100 dans 

e d'une boule creuse en cuivre portant une 
à 10 et une tige inférieure formant lest 
■ des rondelles marquées 10, 20, 30, etc. Si, 
ettre la rondelle marquée 40 et qu'en outre, 
l'a la graduation 5 de sa tige, le degré sera 
; ce degré on en déduira au moyen d'une 
linte à l'instrument, la quantité d'esprit 
contenu dans le liquide. 

aclauz. — Get appareil est surtout avanta- 
lides contenant peu d'alcool pour lesquels 
l'emploi de l'alcoomètre n'est plus assez 
exact. Il se compose d'une pipette du 
volume de 5 ce. munie d'un orifice d'écou- 
lement tel que 5 ce. d'eau distillée à + 15° 
donnent exactement iOO gouttes. La pi- 
pette est fixée dans un bouchon ajusté au 
col d'un flacon à large ouverture. On rem- 
plit la pipette par aspiration, on la place 
bien verticalement dans son flacon et on 
compte les gouttes qui tombent en éva- 
luant à une demi-goutte ce qui reste dans 
la pipette. Il faut que l'orifice de cette 
pipette soit toujours d'une propreté par- 
faite. 

Le tableau suivant permet de calculer 
l'alcool contenu dans un liquide aux di- 
ervatipn, d'après le nombre de gouttes. 
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Pour le dosage de Talcool dans les vins un tableau spécial a été 
dressé par M. Duclaux : 



TEMPÉRATURES 


70,5 


10° 


12%5 


15" 




Eau distillée pure 


98,5 


99,0 


99,5 


100,0 




Eau distillée contenant alcool 


1 . 


105,5 


106,0 


106,5 


107,0 






2 . 


111,:. 


112,0 


112,5 


113,0 







3 . 


116,5 


117,0 


117,0 


118,0 







4 . 


121,0 


121,5 


121,5 


122,5 




— 


5 . 


124,5 


125,0 


125,0 


126,5 







6 . 


127,5 


128,5 


128,5 


130,5 







7 . 


131,0 


132,0 


132.0 


134,0 







8 . 


134,0 


135,5 


1355 


137,5 




._ 


9 . 


137,0 


138,5 


138.5 


140,5 







10 . 


140,5 


141,5 


141,5 


144,0 




— 


11 . 


143.5 


144,5 


144,5 


147,0 







12 . 


146,5 


148,0 


148,0 


150,51 





13 . 


150,0 


151,0 


151, 


154,8 1 


— — 


14 . 


153,5 


154,5 


154,0 


157,0 







15 . 


156,5 


157,5 


157.5 


160,0 




— 


16 . 


160,0 


161,0 


161, 01163,5 




— — 


17 . 


163,0 


164,5 


164,5! 167,0 







18 . 


166,0 


167,5 


167,5il70,0 




— 


19 . 


169,0 


170,5 


170,51173,0 




— — 


20 . 


171,5 


173.0 


173,0 176,0 





ALIZARINE 

L'alizarine est toujours livrée au commerce sous forme de pâte 
d'une teneur d'environ 20 p. 100 de matière sèche. 

L'alizarine pour violet ne contient que de l'alizarine, tandis que les 
alizarines pour rouge sont surtout constituées par un mélange de 
flavopurpurine et d'anthrapurpurine. 

Dosage de l'eau. — On fait sécher à l'étuve, à 100°, dans une cap- 
sule de platine, 5 gr. d'alizarine ; la perte de poids donne la propor- 
tion d'eau. Si l'alizarine a été mal lavée, on observe la présence d'un 
anneau salin au-dessus de la couleur desséchée. 

Dosage des cendres. — On incinère le résidu provenant du dosage 
de l'eau et on pèse les cendres, dont la proportion ne doit pas 
dépasser 1 p. 100 ; elles doivent être exemptes de fer et de chaux. 

Recherche des matières étrangères. — L'alizarine commerciale 
peut renfermer des quantités variables de dioxyanthraquinones iso- 
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mériques de Talizarine, ainsi que des mono et trioxyanthraquinones 
qui, à Texception de la flavopurpurine et de Fanthrapurpurine qui 
constituent certaines marques spéciales d'alizarine, n'ont pas de 
valeur en teinture. 

MM. Benedikt et Knecht ont indiqué la méthode d'analyse suivante : 

On dissout une certaine quantité de l'échantillon dans une solution 
de carbonate de sodium et on filtre. L'anthraquinone et la monoxyan- 
thraquinone restent insolubles sur le filtre, on les pèse et on peut les 
séparer par une solution de soude caustique qui dissout la monoxyan- 
thraquinone et laisse l'anthraquinone insoluble. A la liqueur filtrée on 
ajoute de l'acide chlorhydrique et le précipité est mis à bouillir avec du 
lait de chaux qui dissout les acides anthrafiavique et isoanthraflavique 
avec une couleur rouge ; on filtre, on précipite la liqueur filtrée par 
l'acidô chlorhydrique et on recueille le dépôt d'acides anthrafiavique 
et isoanthraflavique sur un filtre pour en déterminer le poids. Quant 
à la laque calcaire restée sur le filtre et qui renferme l'alizarine, 
l'anthrapurpurine et la flavopurpurine, on la décompose par agitation 
avec de l'acide chlorhydrique dilué. Les matières colorantes sont 
mises en liberté, on les dissout dans l'éther, on filtre, on fait évapo- 
rer l'éther et le résidu est desséché à 100° et pesé. 

D'après Schunk et Rômer on peut déterminer approximativement 
la proportion d'alizarine, de flavopurpurine et d'anthrapurpurine du 
résidu en le chauffant à 140-150O entre deux verres de montre. A 
cette température l'alizarine seule se volatilise. En chauffant ensuite 
à 170<* la flavopurpurine et l'anthrapurpurine se subliment à leur 
tour. Enfin on peut séparer ces deux isomères l'un de l'autre au 
moyen de la benzine bouillante qui ne dissout que la flavopurpurine. 

L'alizarine en pâte du commerce est quelquefois additionnée de 
glycérine, d'huile pour rouge ou de matières épaississantes. Pour en 
déceler la présence, on délaye l'alizarine dans l'eau, on laisse poser 
et on filtre. La liqueur filtrée doit être incolore, on la fait évaporer et 
on détermine la nature du résidu de l'évaporation. 

Essai par voie de teinture. — On prend une bande de calicot 
imprimée en six mordants donnant les nuances rouge, rose, violet, 
lilas, mordoré et palliacat et on la plonge dans un vase contenant 1 litre 
d'eau ordinaire (eau calcaire) dans laquelle on a délayé O^^S de pâte 
d'alizarine. On élève graduellement la température en une heure 
jusqu'à 75°, puis à 90°. On lave Téchautillon, on l'abandonne pendant 
une demi-heure dans de l'eau contenant 2 gr. de savon blanc par 
litre, puis on le lave à l'eau et on le fait sécher. En observant le 
tissu teint, on peut ainsi se rendre compte des nuances que l'alizarine 
essayée peut donner avec les différents mordants. 
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Le seul produit employé pour falsifier l'ambre est la résine ou 
gomme copal qu'on lui substitue quelquefois. 

Voici, d'après M. Reboux (Journ, de Pharm, et de Chim., 1876, t. XXIV, 
p. 223), les caractères qui permettent de reconnaître cette substitu- 
tion. 

Les morceaux d'ambre ont toujours une couleur différente à leurs 
deux extrémités ; frottés sur la main ils dégafçent une odeur aroma- 
tique. 

Le copal est d'un jaune plus ou moins foncé, unicolore et présente 
à sa surface quelques points ayant l'aspect du soufre cristallisé. 
Frotté sur la main, il ne dégage aucune odeur. 

L'ambre peut être scié, coupé, poli, il se courbe facilement sous 
l'influence de la chaleur, mais ne peut se souder à lui-même. Il raye 
le copal. 

Le copal s'égrène sous la dent et se laisse rayer par l'ongle, il ne 
se courbe pas par la chaleur, mais peut facilement se souder à lui- 
même. 

L'ambre fond à 400° et devient noir ; par distillation il donne de 
l'acide succinique. 

Le copal à lOO** émet de la vapeur d'eau, puis se liquéfie en conser- 
vant sa couleur jaune; par distillation il ne donne pas d'acide succi- 
nique. 

La densité de l'ambre varie de 1,09 à 1,11, celle du copal est de 
1,05. 

L'ambre naturel est encore quelquefois falsifié par des déchets 
d'ambre agglomérés. 

D'après MM. Weiss et Erckmann {Joum, Pharm. et Chim. , 1887, t. XIX, 
p. 305), on peut reconnaître cette fraude aux caractères suivants : en 
examinant une coupe d'ambre vrai, on voit qu'il jouit de la double 
réfraction, car, interposé entre deux niçois à l'extinction, il rétablit 
la lumière. Cette lumière varie quand on fait tourner la coupe et 
l'extinction persiste pour deux positions à 90<* l'une de l'autre. 
L'ambre jaune présente ce même caractère de la double réfraction, 
mais, au lieu de présenter une teinte uniforme, on observe une appa- 
rence analogue à celle que présentent les coupes de roches contenant 
des cristaux différemment orientés. 

Au point de vue pratique il suffit d'examiner à la loupe, munie 
d'un analyseur, un morceau d'ambre pour immédiatement recon- 
naître s'il est vrai ou faux. 
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L*amidon blanc du commerce se présente sous forme agglomérée 
et basaltique, ce qui est une garantie de sa pureté parce que les 
grains amylacés de la fécule de pomme de terre empêchent son 
agglutination et font tomber le produit en poudre, que les petites 
quantités de gluten qu*il peut contenir font adhérer ses particules 
entre elles, enfin que les impuretés minérales destinées, soit à blan- 
chir Tamidon moisi qui est devenu gris, ou à le rendre plus lourd, 
gênent l'adhérence des grains. 

La fécule de pomme de terre se présente sous forme de poudre 
blanche. Simplement égouttée elle prend le nom de fécule verte. 

Examen microscopique. — G*est le seul moyen de déterminer la 
nature de la matière amylacée. 

Les amidons de riz et de maïs, soit seuls, soit mélangés à de la 
fécule de pomme de terre, sont aujourd'hui fréquemment substitués 
à l'amidon de blé, particulièrement dans les amidons connus sous 
le nom d*amidon anglais. 

Dosage de Teau. — Pour obtenir un résultat exact il faut éviter la 
formation d'empois qui, formant une enveloppe imperméable, rend 
la dessiccation très difficile et n'opérer que sur un produit absolument 
neutre, la moindre trace d'acide (même les acides de fermentation) 
étant capable, sous l'influence de la chaleur, de transformer une 
forte partie de la matière amylacée en glucose. 

Voici le procédé recommandé par M. Bondonneau (Soc, Chim., t. XLI, 
p. 469) : 

On délaye d'abord un peu de l'amidon dans de l'eau à laquelle on 
ajoute quelques gouttes de tournesol. Si, après dépôt, on n'obtient 
qu'une nuance violacée, on peut faire Fessai immédiat; si, au con- 
traire, la teinte est rouge, il faut neutraliser l'acide avant la dessic- 
cation. 

Dans le premier cas, on prend 5 à 10 gr. de l'amidon que l'on 
met à l'étuve, dont on élève progressivement et lentement la tem- 
pérature en environ 3 heures jusqu'à 60°, puis à 100-1 10<* en l'espace 
d'une heure, et l'on maintient cette dernière température jusqu'à ce 
que deux pesées successives n'indiquent plus de variation de poids. 

Si la matière est acide, il faut d'abord neutraliser les 5 à 
10 gr. pesés dans la capsule avec, un peu d'eau additionnée de 
2 à 3 gouttes d'ammoniaque. Le mélange est maintenu à l'étuve jus- 
qu'à dessiccation complète, vers 40% puis le reste de l'opération est 
conduit comme précédemment. 
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L'amidon ou la fécule du commerce renferme de 15 à 22 p. 100 
d'eau. La fécule verte en contient de 40 à 50 p. 100. 

Méthode de Scheibler, — Elle repose sur ce principe que l'amidon, 
qui renferme plus de 11,4 p. 100 d'eau cède cet excès à l'alcool à 90", 
tandis qu'un amidon plus pauvre en eau en prend à l'alcool jusqu'à 
ce qu'il ait atteint une teneur de 11,4 p, 100. 

On introduit dans un flacon à l'émeri 100 c. c. (83„,30) d'alcool à 90° 

83 39 
{d = 0,8339), on y ajoute — 3— soit 41p',7 d'amidon, on agite fré- 

quemment pendant une heure ; on filtre et, à l'aide d'un densimètre, 
on prend le poids spécifique du liquide filtré dont on déduit, au 
moyen de la table suivante, la proportion d'eau de.l'amidon ; 



TENEUR 


POIDS. 


TENEUR 


POIDS 


TENEUR 


POIDS 


on eau 


spécifique de 


en eau 


spécifique de 


en eau 


spécifique de 


de l'amidon 


l'alcool 


de l'amidon 


l'alcool 


de l'amidon 


l'alcool 





0,8226 


22 


0,8455 


44 


0,8643 


1 


8234 


23 


8465 


45 


8651 


2 


8243 


24 


8474 


46 


8658 


3 


8253 


25 


8484 


47 


8665 


4 


8262 


26 


8493 


48 


8673 


5 


8271 


27 


8502 


49 


8680 


6 


8281 


28 


8511 


50 


8688 


7 


8291 


29 


8520 


51 


8695 


8 


8300 


30 


8529 


52 


8703 


9 


8311 


31 


8538 


53 


8710 


10 


8323 


32 


8547 


54 


8716 


11 


8335 


33 


8555 


55 


8723 


12 


8346 


34 


8563 


56 


8731 


13 


8358 


35 


8571 


57 


8738 


14 


8370 


36 


8579 


58 


8745 


15 


8382 


37 


8587 


59 


8753 


16 


8394 


38 


8595 


60 


8760 


17 


8405 


39 


8603 


61 


8767 


18 


8416 


40 


8612 


62 


8775 


19 


8426 


41 


8620 


63 


8783 


20 


8436 


42 


8627 


64 


8791 


21 


8446 


43 


8635 


65 


8798 



Méthode de Bloch, — Elle est basée sur ce principe que la fécule de 
pomme de terre pure mise en contact avec un excès d'eau en absorbe 
une quantité déterminée et occupe par ce fait un volume constant. 
C'est ainsi que 10 gr. de fécule sèche délayés dans de l'eau occu- 
pent, après repos suffisant, un volume constant de i7<^%567. Si la 
fécule est humide le volume du dépôt sera d'autant moindre que la 
proportion d'eau contenue dans la fécule sera plus considérable. 

Pour faire un essai on se sert d'un appareil spécial ou féculomêtre 
dans lequel on introduit 10 gr. de l'échantillon de fécule à 
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essayer délayés avec de Teau de façon à former une bouillie bien 
homogène, on lave avec de l'eau le vase où s'est fait le mélange, on 
ajoute cette eau dans Tappareil, on agite et on laisse poser deux 
heures. On lit la hauteur du dépôt dans le tube gradué de Finstru- 
ment dont chaque division correspond à 1 p. 100 de fécule sèche. La 
différence d'avec 100 donne la teneur en eau. 

Les résultats fournis par cet instrument sont assez exacts, mais à 
la condition que la fécule ne renferme ni sable ni débris organiques ; 
dans ce dernier cas, peut atteindre près de 3 p. 100. 

I de ramidon. — On opère comme pour le dosage de l'ami- 
» la pomme de terre ou les céréales. (Voir Pommes de terre 

\les.) 

I des cendres. — 5 gr. sont brûlés dans une capsule de 

on achève l'incinération dans un moufle. 

Ion pur donne de 1 à 2 p. 100 de cendres. Si la proportion 
considérable, c'est qu'il renferme des matières minérales 
frauduleusement, telles que plâtre, craie, etc., faciles à 

tre par l'analyse. 

aination des matières insolubles dans les acides étendus. ^ 
i'amidon sont chauffés au bain-marie pendant 3 heures 
c. c. d'eau et 50 c. c. d'acide chlorhydrique. Avec l'amidon pur 
presque toujours en suspension dans la liqueur acide quelques 
rganiques ainsi qu'un peu de sable provenant de la mouture, 
lille ces dépôts sur lin filtre taré, on lave, sèche à 100^ et 
incinère le filtre et le poids du résidu donne la proportion 
ères siliceuses qui, retranché du poids précédent, donne la 
on des matières organiques insolubles. Dans le liquide filtré 
titrer le glucose formé. La présence du sable en proportion 
lotable peut rendre l'amidon impropre à son emploi comme 
ant dans les fabriques d'indiennes, en ce qu'il fait des accrocs 
3S et détermine une usure rapide des rouleaux. 



ANILINE 

ine peut renfermer de petites quantités d'eau, mais son essai 
out porter sur la déternrination des proportions de toluidines 
)eut contenir et dont Vaniline pure^ connue sous les noms 
e pour noir ou pour bleu, doit être complètement dépourvue, 
j avec un peu d'acide arsénique vers 150°, elle ne doit aban- 
i l'eau bouillante aucune couleur rouge, et doit être soluble 
r dans les liqueurs acides. 

e de l'eau. — On distille 100 c. c. d'aniline dans un petit ballon 
îillant dans un tube gradué les premières portions de la dis- 
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iillation. L'eau se réunit à la partie inférieure et peut être mesurée. 
Si l'aniline contient de Teau, il faut, avant de la soumettre ;aux 
autres essais, la dessécher en la laissant quelque temps en contact 
avec quelques fragments de potasse caustique. 

Détermination de la densité. — Cette détermination se fait à Taide 
d'un aréomètre sur le produit desséché. Si l'aniline est pure, sa densité 
à 150 doit être comprise entre 1,025 et 1,028, si elle renferme des 
toluidines, sa densité est sensiblement diminuée, comme l'indique le 
tableau suivant de M. P. Schoop (Chemikei* Zeitnng^ 1885) : 

Aniline pure 21*»,4 1,0214 

Orthotoluidine pure 21«,8 0,9978 

Paratoluidine pure 4lo,0 0,9690 

Mélange parties égales d'aniline 

et d'orthotoluidine 20^6 1,0102 

Mélange parties égales d'aniline 

et de paratoluidine 20o,9 1,0050 

Mélange parties égales d'aniline, 
d'orlhotoluidine et de parato- 
luidine 200,2 1,0034 

Recherclie du benzène, du toluène et autres hydrocarbures. — 
On prend 20 c. c. de l'aniline que l'on sature par de Tacide chlorhydri- 
que et on ajoute 250 c. c. d'eau. Les hydrocarbures se séparent, remon- 
tent à la surface et peuvent être mesurés. 

Recherche du nitrobenzène. ~ On opère comme dans le cas pré- 
cédent. Si l'aniline renferme du nitrobenzène en proportion un peu 
notable, celui-ci se sépare sous forme de gouttelettes huileuses qui 
viennent se réunir à la partie inférieure, facilement reconnaissables à 
leur odeur. 

Essai par distillation. -^ On distille dans un petit ballon 100 c. c. 
d'aniline desséchée et on recueille dans une éprouvette graduée les 
produits distillés" dont on note le volume, de degré en degré. Pour 
éliminer les corrections nécessitées par la hauteur barométrique on 
peut, l'essai terminé^ procéder aussitôt à une distillation comparative 
sur un type de qualité connue. 

Une aniline pure doit distiller entièrement de 182 à 184®. 

Reclierche et dosage des toluidines. — Cas d'un mélange d'aniline 
et cT orthotoluidine, — On dissout le mélange dans de l'éther absolu- 
lument exempt d'alcool, puis on y ajoute une solution éthérée d'acide 
oxalique de façon à transformer les bases en oxalates. L'oxalate d'ani- 
line se précipite, tandis que l'oxalate d'orthotoluidine reste en dissolu- 
lion. On le recueille sur un filtre, on le sèche et on le pèse ; de son 
poids on en déduit l'aniline. Pour constater la présence de l'ortho-* 

DICT. SUBSti ORGAN. 3 
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toluidine, on décante Téther, on en chasse par distillation les trois 
quarts, on ajoute au résidu un fragment de potasse pour saturer 
Tacide oxalique et on l'agite avec de l'éther puis du chlorure de 
chaux ; on décante ensuite la couche éthérée qui, en présence d'eau 
acidulée d'acide sulfurique, prend une teinte rouge violacé très stable 
si le produit renferme de l'orthotoluidine. L'aniline pure dans les 
mêmes conditions colore l'eau en bleu violacé, mais l'éther reste in- 
colore. 

On peut encore reconnaître la présence de l'orthotoluidine dans 
l'aniHne en l'agitant avec de l'eau et ajoutant à la solution un peu de 
crésylèneparadiamine et de perchlorure de fer qui, en présence d'or- 
thotoluidine, donnent une coloration verte intense. 

Cas d'un mélange d'aniline et de paratoluidine, — On dissout le 
mélange dans de l'éther exempt d'alcool et on précipite incomplète- 
ment les bases par une solutipn éthérée d'acide oxalique. Les pre- 
mières portions du précipité contiennent la paratoluidine, on les 
lave par décantation avec de l'éther, on les décompose par un peu de 
soude, on évapore la solution et on traite le résidu par de l'acide 
nitrique pur bien exempt de chlore qui colore la paratoluidine en 
bleu passant au violet, puis au rouge et enfin, après quelques heures, 
au brun. Avec l'aniline pure il ne se produit qu'une coloration jaune 
ou brune. 

La réaction est encore très nette avec une aniline ne renfermant 
que 1 p. 100 de paratoluidine. 

Cas d'un mélange d'aniline, d'orthotoluidine et de paratoluidine, — 
On dissout le mélange dans de l'éther exempt d'alcool et on ajoute à 
la liqueur une solution éthérée d'acide oxalique qui précipite l'aniline 
et la paratoluidine sous forme d'oxalates que l'on recueille sur un 
filtre, que l'on fait sécher et que l'on pèse. Dans la liqueur filtrée on 
recherche l'orthotoluidine comme précédemment. Pour constater la 
présence de la paratoluidine, surtout si elle est en faible proportion 
dans le mélange, on dissout le produit dans de l'éther comme précé- 
demment, mais on n'y ajoute qu'une minime quantité de la solution 
éthérée d'acide oxalique. On recueille le précipité, formé alors en 
majeure partie d'oxalate de paratoluidine, que l'on reconnaît par sa 
réaction avec l'acide nitrique, indiquée plus haut. 

Procédé Nœlting et Reverdln. — Après avoir déterminé par la den- 
sité et le point d'ébuUition du produit les proportions relatives d'ani- 
line et de toluidines, on fait bouillir 10 gr. du mélange au réfrigérant 
ascendant avec 200 gr. d'alcool et 23 gr. d'acide picrique ; on laisse 
refroidir et on filtre au bout de quatre à cinq heures pour recueil- 
lir le picrate d'orthotoluidine ; on le lave avec 50 gr. d'alcool, on le 
fait sécher et on le pèse. Connaissant la proportion totale des deux 
toluidines on en déduit, par différence, l'orthotoluidine. 

Do8age»des BolutionB d'aniline. — Pour doser l'aniline libre dans 
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une solution ne renfermant pas d'autres bases, on en prend un 
volume déterminé qu'on titre avec une liqueur acide normale en se 
servant comme indicateur du rouge Congo qui ne devient bleu que 
par excès d'acide. Chaque centimètre cube d'acide normal équivaut à 
OP',093 d'aniline C^H'^Az. Ce procédé n'est appliquable que dans le cas 
où l'aniline ne renferme pas de toluidines qui se trouveraient dosées 
avec elle. 



ANILINE (CHLORHYDRATE D ) 

Le chlorhydrate d'aniline du commerce peut contenir de l'acide 
chlorhydrique ou de l'aniline en excès ou des chlorhydrates de tolui- 
dines. 

L'acide chlorhydrique en excès se reconnaît à la propriété que pos- 
sède la solution du sel de colorer en brun le papier à la fuchsine. 

Un excès d'aniline peut être décelé en ajoutant à la solution du 
sulfate de cuivre qui détermine la formation d'une coloration brun 
verdâtre. 

Pour rechercher les chlorhydrates de toluidines, on dissout le sel 
dans une soucoupe, avec de l'acide sulfurique à 63° B. et on y ajoute 
un petit cristal de bichromate de potassium ; avec le chlorhydrate 
d'aniline pur, il se produit une coloration bleue qui disparait aus- 
sitôt par addition d'eau; dans le cas de la présence d'un mélange 
d'ortho et de paratoluidines on obtient, à côté d'un léger précipité 
brun, une coloration rouge plus ou moins intense. (Voir en outre 
Aniline, Recherches des toluidines,) 

Dosage de raniline. — On prend un certain volume d'une dissolu- 
tion représentant exactement 1 gr. du sel que l'on titre en présence 
de phtaléine du phénol, avec une solution normale de soude dont 
chaque centimètre cube correspond à s^OQS d'aniline. Le virage 
n'a lieu que lorsque toute la base est déplacée. 



ANTHRACÈNE 



Procédé Meister, Lucius et Briïning. — On introduit dans un balloû 
de 50 c. c. muni d'un réfrigérant ascendant et d'un entonnoir à robi- 
net, 1 gr. d'anthracène avec 45 gr. d'acide acétique cristallisable. On 
fait bouillir et, pendant l'ébuUition, on introduit goutte à goutte 15 gr. 
d'acide chromique dissous dans 10 gr. d'eau et 10 gr. d'acide acé- 
tique ; cette addition dure deux heures, on prolonge encore l'ébul- 
lition pendant deux heures et on abandonne le tout au repos pen- 
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dant douze heures. Au bout de ce temps on verse la liqueur dans 
Y 400 gr. d'eau et on laisse poser pendant trois heures. 

I Le précipité d'anthraquinone est recueilli sur 

I un filtre, lavé à Teau, à la potasse faible bouillante 

' et à Peau bouillante, puis, avec une pipette, on 

le fait passer dans une capsule, et on le sèche 
à 100*». On le mélange alors, dans la capsule, avec 
dix fois son poids d'acide sulfurique fumant à 
68<^ B. On chauffe pendant dix minutes à 100<>puis, 
après douze heures de repos, on étend ja liqueur 
de 200 gr. d'eau, on recueille sur un filtre le pré- 
cipité d'anthraquinone ; on le lave comme précé- 
demment, on le sèche à 100** et on le pèse. Fina- 
lement on le calcine pour obtenir le poids des 
cendres que l'on défalque de la première pesée. 

M. Schutz fait remarquer que, dans ce procédé, 
on néglige le méthylanthracène qui cependant 
présente, au point de vue de la fabrication des 
couleurs, autant d'intérêt que l'anthracène lui- 
même. 



APPRÊTS 



(Voir Encollages. 



ASPHALTE 

e l'eau. — On pèse 2 gr. de l'échantillon réduit en poudre 
on fait sécher à l'étuve à 100^ Le perte de poids donne 
ion d'eau. 

les cendres. — On incinère dans une capsule de platine 
roduit et on pèse les cendres que l'on peut ensuite sou- 
analyse. 

lu bitume. — On fait sécher à l'étuve 5 ou 10 gr. d'as- 
les traite par le sulfure de carbone, on filtre et on 
idu jusqu'à ce que le liquide filtre incolore. La liqueur fîl- 
rée à sec et séchée, donne la teneur du produit en bitume, 
lu résidu, défalcation faite du poids des cendres obtenu 
lent, donne la proportion des matières organiques inso- 

iu soufre. — L'asphalte renferme du soufre sous deux 
tat de combinaison avec des substances minérales et à l'état 
aison avec des substances organiques. 
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Le soufre combiné aux matières minérales est dosé dans les cendres, 
quant au soufre en combinaison organique, on en détermine la pro- 
portion en traitant un poids connu d'asphalte par de Teau régale ou 
par l'acide chlorhydrique et du chlorate de potassium ; quand toute 
la matière organique est détruite, on évapore au bain-marie pour 
chasser l'excès d'acide, et dans le résidu, on dose Facide sulfurique 
formé à l'état de sulfate de baryum ; on en déduit le poids de soufre 
correspondant qui, diminué de celui trouvé dans l'analyse des cen- 
dres, donne la proportion du soufre combiné à la matière orga- 
nique. 

D'après Helm les asphaltes renferment de 0,36 à 0,40 p. 100 de soufre 
en combinaison avec les bases et de 8 à 11 p. 100 de soufre sous forme 
de combinaison organique. 



B 



BAUME DE COPAHU 

Le baume de copahu est surtout fraudé par addition d'huile de 
ricin . 

Pour constater la pureté du baume de copahu, M. Siebold {Joum. 
Phann, et Chim,, 1878, t. XXVII, p. 69) indique la méthode suivante : 
On chauffe 1 gr. du produit sur un verre de montre jusqu'à ce que 
toute l'huile essentielle soit volatilisée et on laisse refroidir. Si le 
produit est friable et pulvérisable, c'est que le baume est pur, car 
1 p. 100 d'huile diminuerait la friabilité de la résine. Avec 3 à 5 p. 100 
d'huile, la résine est presque visqueuse. 

Pour doser l'huile de ricin dans le baume de copahu, M. Muter 
(Phm^matical Joum., décembre 1876) fait bouillir 3 à 4 gr. du 
produit avec de la potasse alcoolique, après saponification on ajoute 
un léger excès d'acide sulfurique, puis on neutralise exactement la 
liqueur par de la potasse. On évapore à sec et on épuise le résidu 
par un mélange d'éther et d'alcool (éther 5 vol., alcool 1 vol.). Si le 
baume est pur, on n'obtient comme résidu que du sulfate de 
sodium. Si, au contraire, il renferme de l'huile, le sulfate de sodium 
est mélangé de savon. On le dissout dans l'eau, on le décompose par 
de l'acide sulfurique étendu et on recueille les acides gras que l'on 
pèse. 

Pour rechercher l'huile de sassafras, on mélange 1 partie de baume 
avec 2 parties d'acide sulfurique concentré. Après refroidissement on 
ajoute 20 parties d'alcool, on fait bouillir et on laisse poser. 

Si le baume est pur, on obtient, après l'addition de l'alcool, un 
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liquide giis jaunâtre ou rougeâtre pâle que Tébullition transforme en 
liquide jaune clair, transparent, avec dépôt résineux. Si le baume 
contient de Thuile de sassafras, le liquide est rouge brun et, par 
ébuUition, prend une teinte violette. 

Pour rechercher le baume de gurjun dans le baume de copahu, 
M. Fluckiger indique de dissoudre le produit dans 20 fois son poids 
de sulfure de carbone et d'ajouter à la solution une goutte d*un 
mélange d'acide sulfurique et d'acide azotique qui détermine la for- 
mation d'une belle coloration violette. 

D'après M. Siebold on obtient de meilleurs résultats en opérant sur 
quelques gouttes de l'essence obtenue par distillation. 

Pour reconnaître la présence de l'essence de térébenthine, on 
soumet le baume à la distillation. L'essence de térébenthine dis- 
tille vers 160®, tandis que l'essence de copahu ne bout que vers 245 
à250«. 

Enfin, on peut encore, pour l'essai du baume de copahu, avoir 
recours à la détermination de son indice méthylique, qui, d'après 
Bamberger, est nul. (Voir Essences,) 



BAUME DU PEROU 

Le baume du Pérou est quelquefois falsifié par du benjoin, du 
baume de tolu, du storax, de la colophane, de l'alcool ou de l'huile 
de ricin. 

La densité du produit peut fournir des indications et faire pré- 
sumer la fraude. La densité du baume du Pérou varie de 1,150 à 
1,137 ; toutes les substances employées pour sa falsification ont une 
densité plus faible, de telle sorte que tout baume du Pérou dont la 
densité est inférieure à 1,137 doit être considéré comme suspect. 

L'indice méthylique du baume du Pérou est de 14,4. 

Pour reconnaître l'alcool, on agite une certaine quantité de baume 
avec de Teau dans un tube gradué . Si le baume est pur, son volume 
n'est pas modifié; si, au contraire, il renferme de l'alcool, celui-ci, en 
se dissolvant dans l'eau produit une diminution de volume qui décèle 
la fraude. 

La présence du benjoin, du storax, du tolu, de la colophane peut 
être décelée par l'emploi des dissolvants. 

On traite le produit par 3 fois son volume de sulfure de carbone. 

Dans le cas de baume du Pérou pur, la proportion de matières 
dissoutesjvarie de 84 à 90 p. 100, mais, si le produit renferme du 
benjoin, cette proportion est diminuée, et augmentée au contraire 
dans le cas de la présence des autres adultérants. 

Un autre essai peut être fait de la façon suivante : on mélange un 
poids connu de l'échantillon avec du lait de chaux, on fait sécher le 
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mélange, puis on l'épuisé par de Téther de pétrole. Si le baume du 
Pérou est pur, la proportion de matière dissoute est sensiblement 
de 41 p. 100, mais, si elle est inférieure à 40 p. 100, on peut en con- 
clure à une falsification. 



BELLADONE 

La belladone [Atropa belladonà) renferme deux alcaloïdes : l'atro- 
pine et une petite quantité d'hyosciamin«. D'après Lefort, les feuilles 
sèches de belladone contiennent plus d'atropine que les racines. 

Dosage de l'atropine. — Procédé Gunlher. — On traite la belladone, 
finement divisée, par 10 fois son poids d'eau légèrement acidulée d'acide 
sulfurique. On filtre, on évapore au bain-marie et on fait macérer 
l'extrait avec de l'alcool pendant 24 heures. On filtre pour séparer 
les matières insoluhles et on évapore au bain-marie. Le résidu, après 
avoir été lavé avec de l'éther de pétrole, est alcalinisé par de l'ammo- 
niaque, puis agité avec du chloroforme. La solution chloroformique, 
lavée à l'eau et évaporée, laisse comme résidu l'atropine que l'on 
pèse. 

Procédé Dunstan et JRanson {Pharm, Journ» [3] XIV, 623). — 20 gr. de 
racine de belladone, réduits en poudre fine, sont traités dans un appa- 
reil à épuisement par 60 c. c. d'un mélange à volumes égaux d'alcool 
absolu et de chloroforme. La liqueur obtenue est agitée à deux reprises 
avec chaque fois 25 c. c. d'eau légèrement acidulée. Pendant ce traite- 
ment le chloroforme se sépare, entraînant avec lui les matières colo- 
rantes, tandis que les alcaloïdes restent en solution dans l'eau alcoolisée. 
Celle-ci est encore agitée avec du nouveau chloroforme pour bien éli- 
miner les matières étrangères, puis alcalinisée avec de l'ammoniaque 
et agitée à deux reprises avec chaque fois 25 c. c. de chloroforme. Le 
chloroforme dissout les alcaloïdes, on l'agite avec de l'eau pour le 
débarrasser de l'ammoniaque qu'il a pu dissoudre et on le fait éva- 
porer ; les alcaloïdes restent comme résidu, on les fait sécher à 100*^ 
et on pèse. 

D'après Kordes, la teneur en alcaloïdes, dans les végétaux ci-après, 
serait de : 

Feuilles. Racines. 

Atropa belladonà 0,64 p. 100 0,74 p. 100 

Hyoscyamus niger .... 0,15 — 0,13 — 

Datura stramonium . . . . 0,20 — 0,15 — 

BELLADONE (EXTRAIT DE). — Dosage des alcaloïde. — Procédé 
Kunz (Journ, de pharm, et chim., 1886, t. XIII, p. 70). 
L'extrait est dissous dans son poids d'eau froide et additionné de 
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JO fois son volume d'alcool à 96<*, on filtre et on soumet le résidu à 
quatre ou cinq traitements semblables. Le précipité, qui était d*abord 
visqueux, devient pulvérulent et son poids représente 14 à 35 p. lOO 
du poids de l'extrait, il est alors complètement dépourvu d'alca- 
loïdes. 

Le liquide alcoolique filtré est distillé dans le vide vers 50 à 60°, e t 
le résidu est abandonné à l'air pour évaporer les dernières traces 
d'alcool. L'extrait sirupeux rouge brun ainsi obtenu est additionné de 
carbonate de potassium, puis agité avec dix fois son volume d'éther 
qui dissout les alcaloïdes. On répète le traitement à l'éther jusqu'à ce 
que le résidu de Tévaporation de quelques gouttes sur un verre de 
montre, traité par Teau acidulée d'acide sulfurique, ne donne plus de 
réaction avec l'iodure double de mercure et de potassium. Pour 
enlever les dernières traces d'alcaloïdes, on peut avoir recours à un 
traitement par le chloroforme. Les solutions d'éther et de chloroforme 
sont évaporées dans un courant de gaz hydrogène à une température 
ne dépassant pas 50^ et le résidu est repris par de l'eau acidulée 
d'acide sulfurique. La liqueur acide prend une teinte jaunâtre, on la 
sature par de l'ammoniaque et on l'agite avec cinq fois son volume 
de chloroforme qui, évaporé, abandonne les alcaloïdes sous forme 
d'une masse gommeuse, un peu jaunâtre, que l'on sèche sous une 
cloche en présence d'acide sulfurique et que l'on pèse. 

Donstan et Ranson. — 2 gr. de l'extrait sont dissous 
ms de l'acide chlorhydrique dilué. On filtre, on agite la 
rée avec du chloroforme qui dissout la chlorophylle, on 
liqueur aqueuse, on l'alcalinise avec de l'ammoniaque, 
gite à deux reprises avec du chloroforme qui dissout les 
nis en liberté. On fait évaporer, les alcaloïdes restent 
idu, on les fait sécher à 100<^ et on pèse. D'après Dunstan 
l'extrait solide de belladone renferme de 1,65 à 4,45 p. 100 



BENJOIN 



n est extrait du Styrax benjoin. 

i pale s variétés sont le benjoin deSiam, le benjoin de Suma- 

join Penang. 

in renferme assez souvent des débris d'écorces ou autres 

mblables, surtout dans les sortes de qualité inférieure. 

s de ces matières, le benjoin doit se dissoudre complè- 

s cinq fois son poids d'alcool. La teinture de benjoin Siam 

eur rouge, celles des autres variétés sont brunes ou bru- 
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La fraude la plus fréquente que Ton fait subir au benjoin est de le 
priver d'une partie de son acide benzoïque. A l'état naturel, il en ren- 
ferme de 12 à 15 p. 100, quelquefois jusqu'à 18 et 20 p. 100. 

Pour doser l'acide benzoïque, on fait digérer 10 parties de benjoin 
avec parties de chaux éteinte dans 100 parties d'eau ; après six 
heures de macération, on fait bouillir, on filtre et on lave le résidu à 
l'eau. Le liquide filtré est concentré, acidulé avec de l'acide chlorhy- 
drique et épuisé par du chloroforme qui, par évaporation, laisse 
comme résidu l'acide benzoïque que l'on pèse. Avec le benjoin Siam, 
l'acide benzoïque obtenu contient assez souvent un peu de vanilline, 
facile à reconnaître à l'odorat. 



BENZENE 

Le benzène pur ne doit pas se colorer par l'acide sulfurique à 66° 
ou par l'acide nitrique à 40^. Plongé dans un mélange réfrigérant, il 
doit se solidifier en entier en une masse qui doit fondre au-dessus 
de <)«, entre 3 et 4^. Son point d'ébullition est de 80% 6 (A = 760). 
Sa densité doit être au moins de 0,87 à 15<> ; une densité inférieure 
indiquerait la présence d'essence de pétrole. 

Il ne doit pas renfermer de sulfure de carbone que l'on peut recon- 
naître en le chauffant avec une solution alcoolique d'ammoniaque, 
il se forme alors du sulfocyanure d'ammonium qui, en présence du 
perchlorure de fer, donne une coloration rouge. 

Le benzène renfermant du thiophène donne, avec l'acide sulfurique 
concentré etl'isatine, une belle coloration bleue. 



BENZOLS 



Les benzols sont constitués par un mélange, en proportions varia- 
bles, de benzène, de toluène, de xylène. 

Les benzols sont vendus d'après un titre de distillation. Pour en 
faire Fessai, on distille au thermomètre, dans un ballon muni d'un 
réfrigérant, 100 c. c. du benzol en recueillant les produits distillés 
dans une éprouvette graduée. 

Pour un benzol 50 p. 100, 50 c. c. doivent avoir distillé avant 100<>. 

Pour un benzol 90 p. 100, 90 c. c. doivent avoir distillé avant 100<*. 

Pour un benzol 50-90 p. 100, 50 c. c. doivent avoir distillé avant 
100» et 90 p. 100 avant 120o. 

Dans tous les cas, la distillation doit être terminée quand la tem- 
pérature atteint 135<^. 

Les deux types de benzols les plus usités sont le benzol à 90 p. 100 



Digitized by LjOOQ IC 



42 



BENZOLS 



et le benzol à 50 p. 100. Voici, d*après M. Ch. Girard, leurs points 
d'ébullition approximatifs : 





85° 


90° 


950 


100° 


105° 


115° 


120O 


Benzol 90 p. 100. 


20«=c 


72cc 


80«^ 


90cc 


95«c 


98cc 





Benzol 50 p. 100. 




5CC 


30«^ 


SO-^"^ 


Qi^' 


81CC 


96^*^ 




Fig. 4. 

Les benzols peuvent quelquefois être additionnés d'essence de 
pétrole. Pour reconnaître cette fraude, on traite un volume connu du 
produit par un excès d'acide nitrique {d = 1,45) que Ton ajoute peu 
à peu, vers la fm on chauffe légèrement. Le benzène se transforme en 
nitro-benzène qui reste dissous dans l'acide nitrique, tandis que 
l'essence de pétrole inattaquée surnage. On transvase le tout dans une 
éprouve tte graduée et on détermine le volume de l'essence. Si le ben- 
zol est pur, il se combine en entier avec l'acide nitrique. 
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BENZOÏQUE (ACIDE) 

On trouve dans le commerce quatre sortes d'acide benzoïque : 
i^ L'acide benzoïque extrait du benjoin par sublimation ; 
2<» — ^ extrait du benjoin par voie humide ; 

3» — synthétique du toluène chloré ; 

4® — extrait de l'urine des herbivores. 

L'odeur n'est pas toujours une garantie de la provenance de l'acide, 
car on donne assez souvent à l'acide artificiel l'odeur de l'acide extrait 
du benjoin en le sublimant avec un peu de benjoin ou l'additionnant 
d'un peu de vanilline. 

D'après Schacht (Chemiket' Zeitung, p. 959) pour distinguer l'acide 
benzoïque du benjoin des autres sortes, on en prend O^'',! que l'on 
dissout dans 3 c. c. de potasse de 1,177 de densité, on ajoute 3 c. c. 
d'eau, puis 5 gouttes d'une solution de permanganate de potassium 
à 0,5 p. 100. Les acides extraits du benjoin donnent un liquide inco- 
lore surnageant des flocons bruns, tandis que les autres sortes don- 
nent une solution d'un vert foncé. 

D'après Jacobsen (Archiv. der Pharm.^U CCXXII, p. 366), on reconnaît 
l'acide extrait du benjoin à la présence de la pyrocatéchine. On trans- 
forme une certaine quantité de l'acide benzoïque à essayer en sel de 
sodium et on épuise le sel par de l'éther ; on fait évaporer et le résidu, 
repris par l'eau, est additionné de nitrate d'argent ammoniacal. Si 
l'acide benzoïque provient du benjoin, il y a réduction du nitrate 
d'argent, due à la présence de la pyrocatéchine. 

L'acide benzoïque est quelquefois falsifié par addition d'asbeste, 
de plâtre, de craie, de sulfate de baryum, d'acide borique, de sel 
ammoniac, de sucre. En traitant le produit par de l'éther, l'acide 
benzoïque se dissout et laisse insolubles les diverses matières avec 
lesquelles il peut être mélangé. La présence du sel ammoniac pourra 
être décelée en chauffant le résidu avec un peu de chaux et consta- 
tant un dégagement d'ammoniaque. Pour rechercher le sucre, on fera 
chauffer le résidu insoluble dans l'éther avec de l'eau acidulée d'acide 
chlorhydrique, et le liquide obtenu sera examiné avec la liqueur de 
Fehling. Quant aux matières minérales fixes, on pourra en déterminer 
la proportion en soumettant un poids connu du produit à la cal- 
cination et pesant le résidu obtenu; on en déterminera la nature 
par les méthodes ordinaires. 

L'acide benzoïque peut en outre renfermer, comme impuretés, de 
petites quantités d'acide hippurique, d'acide salicylique, d'acide cin- 
namique et de composés chlorés. 

Pour constater la présence de l'acide hippurique, que l'on rencontre 
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particulièrement dans Tacide benzoïque préparé avec l'urine des her- 
bivores, on agite le produit avec de Tacide chlorhydrique dilué, puis 
avec de l'éther de pétrole ou du chloroforme. L'acide benzoïque se 
dissout, tandis que l'acide hippurique reste insoluble ; on peut même 
ainsi en déterminer approximativement la proportion. L'acide ben- 
zoïque qui contient de l'acide hippurique exhale en général une odeur 
d'urine. 

L'acide salicylique se reconnaît à la coloration violette qu'il donne 
avec le chlorure ferrique. 

Pour constater la présence de l'acide cinnamique, que l'on ren- 
contre quelquefois en assez forte proportion dans l'acide benzoïque 
du benjoin, on sature exactement l'acide par de la potasse et on 
ajoute à la liqueur une solution d'un sel manganeux ; si l'acide ben- 
zoïque est pur, il ne se produit pas de précipité, si, au contraire, il 
renferme de l'acide cinnamique, on obtient un précipité blanc, deve- 
nant jaune et cristallin. 

Enfin, pour déceler la présence des composés chlorés que l'on ren- 
contre assez souvent en petite quantité dans l'acide benzoïque syn- 
thétique préparé avec le toluène chloré, on dissout l'acide dans un 
peu d'alcool et on fait brûler la solution en dirigeant la flamme dans 
un verre renversé humecté d'eau distillée ; on introduit ensuite dans 
le verre du nitrate d'argent qui, si l'acide renfermait des composés 
chlorés, détermine la formation d'un précipité de chlorure d'argent . 



BENZYLE (CHLORURE DE) 

Il peut renfermer du toluène ainsi que des produits plus chlorés. 

Il doit distiller, en presque totaUté, entre 178 et 485<>. 

Pour le doser, on en prend 0^,5 que l'on fait bouillir, pendant 5 à 
10 minutes dans un petit ballon muni d'un réfrigérant ascendant avec 
une solution alcoolique, saturée à chaud, de nitrate d'argent. Le 
chlore de la chaîne latérale est transformé en chlorure d'argent que 
l'on recueille sur un filtre, qu'on lave à l'eau et que l'on pèse. Son 
poids, multiplié par 0,881, donne la proportion correspondante de 
chlorure de benzyle C»H\CH'Cl. 



BENZYLE (TRICHLORURE DE) 

Il bout à 215<>. Son essai se fait comme celui du chlorure de ben- 
zyle. Si, dans le dosage du chlore, on en trouve une proportion supé- 
rieure à celle correspondant à la formule C*H*.CCP, c'est qu'il ren- 
ferme des produits chlorés dans le noyau. 
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Ëchantilloimage. — Si Féchantillon est prélevé dans un champ, 
il faut prendre de 30 à 40 betteraves par hectare que Ton classe en 3 lots 
d'après leur grosseur et prélever pour l'analyse, sur chaque lot, un 
nombre de betteraves proportionnel à celui qui constitue chaque lot. 

Si les betteraves sont sur voitures ou wagons, on en prend 4 ou 
5 sur chaque voiture ou wagon que l'on réunit en 3 lots avec lesquels 
on forme, comme précédemment, un échantillon moyen. 

Les betteraves destinées à l'analyse sont ensuite lavées à la brosse à 
grande eau pour les débarrasser de la terre et essuyées. 

ANALYSE DU JUS. — Dans les fabriques de sucre où l'on exécute 
un grand nombre d'analyses de betteraves, on se sert, pour réduire les 
betteraves en pulpe, de râpes spéciales ou forets-râpes qui permet- 
tent d'opérer rapidement. Pour des essais isolés ces appareils peuvent 
être remplacés par une râpe à sucre ordinaire avec laquelle on opère 
sur une tranche de chaque betterave coupée longitudinalement. La 
pulpe obtenue est ensuite pressée pour en extraire le jus. La pression 
doit être donnée aussi énergique que possible, la densité et la richesse 
du jus en sucre étant toujours d'autant moins forte que ce jus a été 
obtenu à l'aide d'une pression plus considérable. 

En soumettant de la pulpe à des pressions croissantes, M. Ladureau 
a obtenu les résultats suivants : 



1" Essai — Densité 
3« — — 



PRESSION PAR CENTIMÈTRE CARRÉ 



2 kU. 



6°,ô 
5»,5 



10 kU. 



6%1 
ô%3 
5°,2 



20 kU. 



5°,5 
4%9 
5%0 



40 kU. 



4M 
4",5 

4%4 



M. Chevron a obtenu des résultais analogues mais avec des diffé- 
rences moindres entre la densité du jus initial et celle du jus final. 

Détermination de la densité. — Le jus extrait par pression est passé 
à travers un linge, puis introduit dans une éprouvette dans laquelle 
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on plonge un densimètre. Si la température n'est pas de + lo*', on 
augmente ou on diminue la densité observée de 1/10 de degré par 
30 de température au-dessus ou au-dessous de -f 15". 

Dosage du sucre. — Dans un petit matras portant deux traits de 

jauge 100 et 110 c. c, on introduit 100 c. c. de jus, puis, jusqu'au trait 

110 c. c. 10 ce. d'une solution de sous-acétate de plomb à 30^, on 

o«:»û of r.r| filtre. Le liquide filtré et bien clair est observé au sac- 

3 dans un tube de 22 cent, ou de 20 cent., mais dans le cas 

t usage de ce dernier on augmente le nombre obtenu de — 

compte du sous-acétate de plomb ajouté, 
is les cas le nombre de degrés observé, multiplié par 0,1619, 
iroportion de sucre p. 100 en volume du jus. 
employé un saccharimètre à divisions Vivien, le nombre de 
simplement divisé par 10. 
ortion de sucre p. 100 en poids du jus, sera fournie par la 

,^^ ., sucre p. 100 en volume 

100 en poids = r^- — .,.. --: . 

'^ densité du jus 

des cendres. — 10 c. de jus additionnés de quelques 

icide sulfurique, sont évaporés à sec et incinérés dans une 

platine tarée. Quand tout le charbon est brûlé, on chauffe 

ment pour décomposer les bisulfates, on laisse refroidir et 

u poids obtenu on retranche — ce qui revient à multiplier 

)ur tenir compte de l'acide sulfurique employé, 
jttant que la betterave renferme en moyenne 95 p. 100 de 
)liendrala proportion de cendres p. 100 de betteraves en 
t par 0,95 la quantité trouvée de cendres p. 100 de jus. 

e l'eau. — 10 c. c. ou 10 gr. de jus sont évaporés et dessé- 
ive à 100°. La perte de poids représente l'eau. 

les matières organiques. — Leur proportion est obtenue en 
t du poids du résidu de l'évaporation à sec du jus (dosage 
i somme du poids du sucre et des cendres. 

5 pureté. — Le degré de pureté s'obtient en divisant le 
iicre pour 100 de jus, par le poids total p. 100 de matières 
3I qu'il est fourni par l'évaporation du jus à 100®. 
de pureté des jus bruts varie entre 95 et 88°. Quand il est 
75, la betterave est considérée comme impropre à la fabri- 

ttt salin. — C'est le rapport du sucre aux cendres. Dans les 
riches il peut atteindre 25, 30 et même 35. 

e la proportion de jus dans la betterave. ~~ Un poids dé ter- 
pure de betterave très finement divisée est introduit dans 
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une petite corbeille en toile métalliques à mailles très serrées ; on 
suspend la corbeille dans une éprouvette en verre et on lave la pulpe 
avec un courant d'eau chauffée à 65-70**, puis avec un mélange d'alcool 
et d*éther. On sèche la pulpe à 100® et on la pèse. Le lavage à l'eau 
non bouillante puis à Talcool éthéré a pour but de ne pas dissoudre 
les substances étrangères au jus. 

On admet en général que la betterave renferme 95 p. 100 de jus. 

DOSAGE DIRECT DU SUCRE DANS LA.BETTERAVE. - La richesse 
en sucre du jus dépendant de la pression plus ou moins énergique à 
laquelle la pulpe a été soumise, il est préférable, pour obtenir la 
richesse saccharine réelle de la racine, d'opérer le dosage du sucre 
directement. 

Procédé Pellet par digestion aqueuse à chaud. — On pèse dans une 
capsule 16»%20 ou 328%40 de pulpe, obtenue avec une râpe quel- 
conque, et on les introduit dans un ballon spécial (ballon Pellet) jaugé 
à 200 c. c, 200",85 et 20l'^S70. 

Les 0'^<^,8d représentent le volume occupé par les matières inso- 
lubles des 16?',20 et par le précipité plombique. Les 1",70, repré- 
sentent ce volume pour 328'',40 de pulpe. On ajoute, 5 à 6 c. c. ou 
10 à 12 c. c. de sous-acétate de plomb à 30<^ B. suivant que Ton opère 
sur 16,20 ou 32,40 de pulpe, puis de l'eau jusqu'au trait 200 c. c. 
On chauffe une demi-heure à 80® au bain-marie, on laisse refroidir, 
on abat la mousse avec quelques gouttes d'éther et on acidifie avec 
quelques gouttes d'acide acétique. On complète ensuite avec de 
Teau le volume de 200'^<^,85 ou 20i",70 suivant la quantité de pulpe 
sur laquelle on a opéré. On agite, on filtre et on observe la liqueur 
filtrée au saccharimètre. Si l'on a employé 16p',20 de pulpe, on se 
sert de tube de 40 cent. ; si l'on a opéré sur 32,40, on prend un tube de 
20 cent. Dans les deux cas la lecture du saccharimètre donne direc- 
tement la teneur en sucre de la betterave . 

Procédé Pellet par digestion aqueuse à froid, — - La pulpe doit 
être très fine et ne peut être ainsi obtenue que par la râpe conique 
Pellet et Lomont, le foret-ràpe de Keil et Dolle ou l'appareil Hanriot 
spécialement destiné à l'analyse des betteraves mères. 

lCs%20 de pulpe obtenue par l'un ou l'autre de ces appareils sont 
introduits dans le ballon Pellet avec 4 à 5 c. c. de sous-acétate de 
plomb à dO^B. On agite, on fait tomber la mousse avec quelques 
gouttes d'éther, on acidulé le liquide avec quelques gouttes d'acide 
acétique et on complète avec de l'eau le volume de 200'%85. On 
agite, on filtre et, dans la liqueur filtrée, on dose le sucre comme 
précédemment au saccharimètre, en se servant d'un tube de 40 cent. 

Procédé Slammer. {La Sucrerie indigène et coloniale, t. XXII, p. 57, 
1883.) — La betterave est réduite, au moyen d'un moulin spécial, en 
pulpe impalpable; on en prend 50 gr. que l'on mélange avec de l'alcool 



Digitized by LjOOQ IC 



48 BEURRE 

à 92» dans un matras jaugé de 310 c. c. Oà agite, on ajoute 4 c. c. 
d'une solution de sous-acétate de plomb et on remplit le matras jus- 
qu'au trait de jauge. Le mélange effectué, on filtre en se servant d*ua 
entonnoir fermé pour éviter toute évaporation et on examine le 
liquide filtré au saccharimètre dans un tube de 20 cent. Les degrés 
observés donnent directement la teneur p. 100 en sucre de la bet- 
terave. 

Procédé par inversion. — A l'aide d'une sonde en acier, on détache 
dans la betterave à analyser un cylindre de matière prise du côté du 
collet au quart de la longueur de la betterave et passant par l'axe de 
la racine. La richesse en sucre d'un échantillon prélevé dans ces con- 
ditions représente très sensiblement la teneur moyenne de la bette- 
rave. 

On enlève l'épiderme de l'échantillon, on le découpe en minces frag- 
ments et on en prend 10 gr. que l'on introduit dans un matras jaugé 
de 100 c. c. avec 45 c. c. d'eau et 10 c. c. d'acide sulfurique au 4/10°. 
. On fait bouillir quinze à vingt minutes, on neutralise la liqueur par 
de la soude, on complète le volume de 100 c. c. et on dose le sucre 
interverti formé avec la liqueur de Fehling. (Voir Saccharimétrie,) 
M. Olivier Lecq (Bulletin de la Société d'encouragement,^^ série, t. VII, 
p. 119) a construit un nécessaire spécial qui permet d'effectuer très 
rapidement par cette méthode, plusieurs analyses simultanément. 



BEURRE 

Dosage de l'eau. — On pèse dans une capsule de platine 20 gr. de 
beurre que l'on chauffe à l'étuve à 110° jusqu'à poids constant en 
ayant soin d'agiter de temps à autre la masse avec une petite spatule 
de platine qui a été tarée avec la capsule. La perle de poids donne la 
quantité d'eau qui peut varier de 10 à 15 p. 100. 

Dosage des matières insolubles dans l'éther. — On traite par de 
l'éther les 20 gr. de beurre provenant du dosage de l'eau. Après dis- 
solution, on filtre sur un filtre taré, on lave le résidu à l'éther, on le 
sèche à l'étuve à 100° et on pèse. L'augmentation de poids du filtre 
indique la proportion de caséine, de lactose et de sels contenus dans 
le beurre. En calcinant le filtre au rouge sombre et pesant les cendres 
obtenues, on a, par différence, le poids des matières organiques. 

La composition moyenne d'un beurre frais est la suivante : 

Eau * 10 à 15 p. 100 

Matières insolubles dans l'éther 2à 3 — 

Cendres ......; 0,1 àO,2 — 

Matière grasse ^ 83 à 90 — 
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Dosage du sel. — Si le beurre est salé, la proportion de cendres 
obtenues par calcination des matières insolubles dans l'éther est alors 
beaucoup plus considérable. Pour y doser le chlorure de sodium, on 
reprend ces cendres par de l'eau, on ajoute à la solution quelques 
gouttes d'une solution de chromate de potassium et on titre les chlo- 
rures avec une solution de nitrate d'argent. 

La proportion de sel que peut contenir un beurre salé varie de 2 à 
6 p. 100. 

RECHERCHE DES AGENTS CONSERVATEURS. — En dehors du sel 
marin, quelquefois additionné d'un peu de sucre ou de salpêtre, on 
emploie encore, pour assurer la conservation du beurre, l'acide sali- 
cylique et le borax ou l'acide borique. 

Recherche de l'acide salicylique. — On agite 10 à 20 gr. de beurre 
fondu avec une solution de bicarbonate de sodium. On soutire l'eau, 
on l'acidulé avec de l'acide sulfurique et on épuise la liqueur par de 
réther que l'on fait évaporer. Sur le résidu, on dépose quelques gouttes 
d'une solution de perchlorure de fer qui, dans le cas de la présence 
de l'acide salicylique, détermine la formation d'une coloration violette. 

Recherche du borax et de l'acide borique. — On incinère 40 à 20 gr. 
de beurre et on ajoute aux cendres quelques gouttes d'acide sulfu- 
rique et un peu d'alcool que l'on enflamme. Si le beurre a été addi- 
tionné d'acide borique ou de borax, la flamme de l'alcool prend 
une coloration verte. 

RECHERCHE DES MATIÈRES COLORANTES ETRANGERES. — Les 
matières colorantes les plus employées pour colorer le beurre sont le 
safran, le curcuma et le rocou. Leur emploi est toléré ; on ne fait que 
rarement usage de matières colorantes artificielles. 

Pour déceler la présence d'un colorant étranger, on agite pendant 
quelque temps une certaine quantité de beurre avec de l'alcool faible, 
on filtre et on fait évaporer. 

Le safran donne un précipité orangé avec le sous-acétate de plomb. 

Le curcuma donne un extrait jaune que l'ammoniaque ou l'acide 
sulfurique colore en brun. 

Le rocou donne un extrait rouge foncé qui bleuit par l'acide sulfu- 
rique concentré. 

RECHERCHE DES GRAISSES ETRANGERES. — La falsification des 
beurres par addition de graisses étrangères, et particulièrement du 
produit connu sous le nom de margarine, est aujourd'hui très fré- 
quente et, malgré les nombreux procédés qui ont été imaginés pour 
déceler cette fraude, aucun ne peut encore fournir de résultats abso- 
lument positifs. 

En dehors des procédés physiques qui ont l'avanlage d'être expcdi- 

DICT. SUBST. ORGAN. ^ 
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tifs, toutes les méthodes d'analyse sont basées sur la différence de 
composition que présentent le beurre et les graisses et particulièrement 
sur la proportion relativement élevée de glycérides à acides volatils 
que renferme le beurre. 

Mais il arrive pour le beurre de vache ce qui arrive pour la plupart 
des produits organiques naturels, sa composition n^est pas absolu- 
ment invariable et, soit qu'on opère par les procédés physiques ou 
par l'analyse chimique, il n'est souvent pas possible, à moins de 
fraude grossière, de déterminer si les différences observées sont attri- 
buables à une falsiAcation ou à une différence de composition du 
produit naturel. 

Procédés physiques. — Examen microscopique, — Le beurre pur, 
s'il n'a pas été fondu, ne laisse apercevoir au microscope aucune trace 
de cristallisation. Examinés à la lumière polarisée, ces mêmes beurres 
présentent un aspect uniformément sombre et ce n'est qu'avec des 
produits salés, mal préparés ou défectueusement conservés qu'on 
observe sur le champ obscur quelques points ou traînées brillants dus 
à la présence de sels, ou de débris de textiles, poils, etc. 

En outre, l'interposition sur le trajet des rayons lumineux polarisés 
d'une lame de sélénite ou de quartz ne donne lieu à aucun phéno- 
mène spécial. 

Si le beurre a été fondu ou s'il est mélangé de graisses étrangères, 
il présente à l'examen direct des concrétions cristallines plus ou moins 
nombreuses qui agissent sur la lumière polarisée et, si l'on interpose 
une lame de sélénite, le champ s'illumine de teintes brillantes. 

Si donc de la présence de cristaux, on ne peut conclure à une 
addition au beurre de graisses étrangères, il semble, au premier 
abord, possible de considérer comme purs tous les beurres ne lais- 
sant apercevoir au microscope aucune concrétion cristalline. Vais il 
est à observer que certains fabricants de beurres artificiels sont par- 
venus à supprimer dans leurs produits toute trace de cristallisation ; 
aussi n'est-il plus possible de considérer d'une façon absolue l'absence 
de cristaux comme une preuve certaine de la pureté d'un beurre. Mais, 
dans tous les cas, l'examen microscopique d'un beurre fournira tou- 
jours des renseignements utiles qu'il importe de ne pas négliger. 

D'après M. Zune, le microscope peut encore être utilisé pour la 
recherche dans les beurres d'huiles végétales. D'après cet auteur, le 
froid, même le plus intense, ne provoque jamais la cristallisation des 
beurres naturels ou artificiels, tandis que les huiles végétales se solidi- 
fient au contraire à unet empérature voisine de 0®. Si donc on dispose 
dans une enceinte entourée de glace une préparation de beurre dans 
laquelle, au préalable, on n'avait pu constater la présence de cristaux 
et, qu'au bout de 24 heures, on la soumette à un nouvel examen, on 
pourra alors y constater, dans le cas d'une addition d'huiles végé- 
tales, la présence de cristaux résultant de la solidification de l'huile. 
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Olëo-réfractomètre de MM. Amagat et Jean (Comp. rend., 1889). — 
L'appareil consiste en une cuve circulaire métallique, munie de deux 
tubulures opposées et fermées par deux glaces parallèles. Sur les 
tubulures sont vissés, en avant, en face d'une lumière, un collimateur, 
et, en arrière, une lunette. Au centre de la cuve circulaire, se trouve 
une petite cuve cylindrique dans les parois de laquelle sont masti- 
quées deux glaces sous un angle convenable formant prisme. Une 
échelle photographique transparente, placée devant Toculaire, à Fin- 
térieur de la lunette, sert aux mesures. Au lieu d'un réticule ou d'une 
. fente, on a disposé, à l'extrémité de la lunette, un volet à bord ver- 
tical mobile, dont l'image sépare le champ lumineux en deux parties : 
l'une éclairée, et l'autre demi-obscure, et qui sert, par son déplace- 
ment sur l'échelle, à mesurer la déviation du rayon lumineux. 

L'appareil est en outre muni d'une cuve enveloppe servant de 
régulateur de température. 

L'ensemble de l'appareil forme un réfractomètre, dans lequel la 
déviation du rayon lumineux est la différence de celles produites par 
les liquides introduits dans la cuve extérieure et dans la petite ciive 
intérieure. L'appareil est réglé de façon que, si les deux liquides 
placés dans la cuve sont identiques, la déviation est nulle et l'instru- 
ment doit marquer 0». 

Pour faire un essai, on chauffe la cuve enveloppe à 45», puis on 
place, dans le prisme et dans la petite cuve métallique, de l'huile 
type. Quand la température est devenue uniforme dans tout l'appareil, 
on fait coïncider, au moyen de la vis, le zéro de l'échelle avec la ligne 
de séparation du champ lumineux et du champ obscur. On vide alors 
le prisme, on remplace l'huile type par du beurre fondu et filtfé et 
l'on observe la déviation. 

D'après M. Jean, le beurre pur doijnerait une déviation constante 
à gauche de — 30; avec l'oléomargarine la déviation serait de — 15, 
avec les suifs de — 16 à — 20, avec le saindoux de — 12 ; quant 
aux huiles végétales, leurs déviations sont toutes à droite du zéro. 
Enfin, la déviation fournie par le beurre de coco ou végétaline est 
dans le même sens et supérieure à celle du beurre pur. 

Il résulte déjà de ces faits qu'un mélange en proportions conve- 
nables de margarine et de végétaline peut ne pouvoir être distingué 
du beurre, leurs déviations pouvant être identiques ; mais, il faut 
observer en outre, que la déviation des différents beurres est loin 
d'être constante et qu'elle varie de — 36 à — 27. 

Malgré cela l'oléo-réfractomètre est un instrument qui peut rendre 
de très utiles services dans l'analyse des beurres à la condition de ne 
pas s'en tenir à ses seules indications et de les compléter par 
l'analyse chimique. 

Procédé Lézé (Comp. rend., 1891, t. CXII, p. 813). — Ce procédé 
repose sur ce fait que lorsqu'on soumet un beurre à l'action de la force 
centrifuge pendant un temps suffisamment long, il se sépare en trois 
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couches: Teau à la partie inférieure, une émulsion blanchâtre et 
enfin, au-dessus, la matière grasse purifiée. Dans les beurres purs, 
rémulsion blanchâtre est maxima, elle est nulle dans les marga- 
rines. 

Pour faire un essai on introduit dans un tube de verre bouché et 
portant un trait à 10 ce. 1",5 de sirop de sucre bien saturé qui est 
destiné à hâter la séparation de l'eau. On place le tube dans un 
bain-marie tiède et Ton ajoute par petites portions le beurre à essayer 
jusqu'à ce que le niveau atteigne le repère 10 ; le beurre fondant à 
mesure, ce point est facile à observer. On bouche, on agite légère- 
ment le tube chaud, puis, en l'attachant avec une ficelle, on le fait 
tourner quelques instants en fronde. 

Avec le beurre pur on observe que la matière grasse est transpa- 
rente et limpide et l'émulsion blanchâtre volumineuse, bien rassemblée 
si l'on fait tourner suffisamment le tube. Dans les beurres margarines, 
la matière grasse reste laiteuse. 
Si ensuite on abandonne le tube au refroidissement, on observe 

que les beurres purs deviennent bientôt 
pâteux et se troublent tandis que lors- 
qu'ils sont mélangés de margarine, ils 
conservent pendant plus longtemps une 
demi-transparence et leur aspect de 
matières fondues. 

Délerminalion de la densité, — Procédé 
de M. Violette (Compt, rend. y U CXVII). — 
M. Violette prend comme base la densité 
des beurres pour leur classement en trois 
catégories : les beurres purs, les beurres 
douteux et les beurres margarines. 

Il a reconnu que, à 100°, la densité 
des beurres purs variait en général de 
0,86320 à 0,86425, celle des margarines 
de 0,85766 à 0,85865 et que la densité 
d'un mélange de beurre et de marga- 
rine est exactement la moyenne des 
densités des constituants. 
Pour déterminer la densité des beurres 
/m^ à 100°, M. Violette a fait construire un 

pj g appareil (fig. 5) qui se compose d'une 

chaudière en cuivre, close et munie à 
sa partie supérieure, d'un large coude sur lequel est fixé un serpen- 
tin plongeant dans un cylindre métallique plein d'eau froide destiné 
à condenser les vapeurs. Le couvercle de la chaudière est percé d'un 
orifice dans lequel est fixée une éprouvette en cuivre destinée à con- 
tenir le beurre. On porte l'eau de l'appareil à Tébullition, on rempli 
l'éprouvette de beurre fondu et filtré et, quand sa température a 
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atteint 100°, on en prend la densité à Taide de densimètres spéciale- 
ment construits pour cet usage. 

Un seul de ces densimètres, le n® 4, permet de classer immédiate- 
ment les beurres. La tige porte trois traits : celui du milieu corres- 
pond à la densité 0,86266, extrême limite des beurres ; l'inférieur, à 
la densité 0, 86320 de beurres purs assez nombreux et le trait supé- 
rieur à la densité 0.86215 qui indique une proportion de 25 p. 100 envi- 



NUM 


ÉROS 


DENSITÉS 


PROPORTION POUR CENT DE MARGARINE AVEC 


marques 








sur les 
flotteurs. 


eorrespoDdiBtes. 


Beurre . 0,863.20 
Margar. 0,857.66 


Beurre . 0,864.25 
Margar. 0,858.65 


BêBfre œoy. 0,863.72 
Xars. loy. 0,858.1 


1(11 


0,875 
857.26 
858 


100 

100 

94 


100 
100 
100 


100 
100 
100 


« 


f 8 
7 


858 

858.50 

859.05 


94 
85 
75 


100 

100 

93 


100 
94 
84 


c 

•s 

as 

r 


7 
6 
5 


859.05 
859.55 
860.07 


75 

66 
56 


93 
84 

74 


84 
75 
65 


M 1 




860.07 
860.59 
861.15 


56 
47 
37 


74 

65 
55 


65 
56 
46 


è 3 

, : 

il' 


861.15 
861.65 
862.15 


37 
28 
19 


55 
46 
37 


46 
37 
28 


862.15 
862.66 
863.20 


19 

10 




37 
28 
18 


28 
19.5 
9.5 


ô ( 1 
3 . 


863.20 
863.72 
864.25 







18 
9 



9.5 






2 


3 
4 
5 


«S4.25 
864.76 
865.30 


















ron de margarine dans un beurre moyen. Si le point d'affleurement se 
trouve entre le trait moyen et le trait inférieur, il peut arriver que 
l'on ait affaire à un beurre pur, mais on a grande chance pour que 
ce beurre soit margarine, ce sont les beurres considérés comme 
douteux. Si le point d'affleurement a lieu au trait inférieur ou au- 
dessous, il sera bon de faire usage des flotteurs n^ 2 et n^ 3 dont les 
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traits, correspondant à des densités plus élevées, permettront de se 
renseigner sur la nature du beurre. Dans le cas où Taffleurement dé- 
passerait le trait supérieur, on aurait recours à une autre série de flot- 
teurs comprenant les densités de 0,8626 à 0,857 et indiquant, au moyen 
du tableau précédent, la proportion approximative de margarine. 

Procédé Muntz. — On se sert d'un ballon de forme spéciale (fig. 6) 
dont on détermine exactement le poids et on y introduit le beurre 
filtré et chaud en se servant de l'artifice suivant : Par un tube à trois 
voies, l'extrémité de ce ballon est reliée à une trompé à eau qui y 
fait le vide, et à un entonnoir qui contient le beurre fondu encore 
chaud. Lorsque, la pince étant fermée, le vide est fait, on interrompt 
la communication avec la trompe, et l'on ouvre la pince qui établit la 
communication avec l'entonnoir. Le beurre remplit ainsi presque 
entièrement le ballon. 

Il n'y a pas à s'inquiéter des bulles qu'on voit se dégager du beurre 
et qui tiennent à un peu d'acide carbonique et de vapeur d'eau. 
L'important, c'est que le remplissage du ballon 
soit presque complet. 

Ce ballon est ensuite placé dans un bain d'eau 
distillée bouillante, de telle sorte que l'extrémité 
étirée du tube capillaire sorte seule de l'eau. 
Mais pour qu'aucune parcelle de cette dernière 
ne puisse s'introduire dans le ballon, on a adapté 
à ce bout capillaire un tube de caoutchouc. 

On maintient l'ébuUition de l'eau pendant deux 
heures, en s'assurant par un thermomètre que 
toute la masse a bien une température uniforme 
et en maintenant constant le niveau de l'eau. 

Le beurre se dilate et se déverse par le tube 
capillaire. Au bout de deux heures il a pris dans 
toute sa masse la température du bain. On en- 
lève alors le bout du tube de caoutchouc et l'on 
éteint le feu. Le ballon est exactement rempli 
de beurre. On le retire de l'eau, on le laisse refroidir et on le pèse 
après l'avoir soigneusement essuyé. 

La température pouvant ne pas être exactement égale à 100°, il est 
indispensable de prendre la hauteur barométrique au moment de 
l'opération pour pouvoir faire la correction . 

Procédé de M, P. Bockairy. — On introduit dans une éprouvette 
Ib c. c. de toluène et 15 c. c. du beurre fondu et filtré, puis on 
ajoute 40 c. c. d'alcool à96<». On chauffe l'cprouvette à oO<», puis, par 
agitation, on mélange les deux liquides. Si l'on a affaire à une graisse, 
il se produit immédiatement un trouble, si, au contraire, le beurre 
est pur ou mélangé de graisse, même en proportion notable, la li- 
queur reste limpide. 




Fig. 6. 
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On place alors l'éprouvetle dans un bain-marie à 40<>, où on la 
maintient pendant trente minutes. Dans ces conditions le beurre pur 
ne se, trouble pas ou se trouble à peine ; si, au contraire, il contient 
une graisse étrangère il se forme d'abord un trouble, puis un préci- 
pité liquide dont la proportion augmente avec la proportion de graisse 
comme l'indique le tableau suivant : 

Nombre de centimètres cubes 
précipités. 

Beurre pur 

— — + 10 p. 400 de margarine 11 

— — + 20 — — 14 

— — + 50 — — 19 

— _- + 75 _ _ • 20 
Margarine 21 

Procédé de MM. Dubois et Padé (Soc. Chim., 1885 (2), p. 187 
et 602). — On dissout dans l'alcool absolu, à une douce chaleur, une 
certaine quantité d'acides gras desséchés résultant de la saponifica- 
tion du beurre et on maintient la solution à la température de i2P. 
Au bout d'un certain temps il se forme des cristaux d'acides gras, on 
ajoute alors de il'alcool jusqu'à ce qu'il ne reste plus qu'une faible 
quantité de cristaux et on prélève une certaine quantité de la solu- 
tion dans un vase taré. On pèse, on chasse l'alcool par évaporation et 
le poids du résidu donne la quantité d'acides gras qui étaient dissous 
dans le poids de la solution d'alcool sur laquelle on a opéré. 

Le tableau suivant indique la solubilité dans l'alcool absolu à -f- J 2° 
des acides gras provenant de mélanges de beurre pur et de graisses 
diverses : 



QUANTITÉS 

de 

beurre p. 100 


SOLUBILITÉ DES ACIDES GRAS DES MÉLANGES DE BEURRE ET DE 


MARGARINE 


BŒUF 


VEAU 


PORC 


MOUTON 





6,07 


7,57 


17,55 


13,86 


6,13 


5 


6,33 


8,00 


17,80 


14,15 


6,26 


iO 


6,64 


8,47 


18,08 


14,46 


6,45 


15 


6,98 


8,98 


18,38 


14,83 


6,66 


20 


7,37 


9,53 


18,72 


15,22 


6,94 


25 


7,82 


10,12 


19,09 


15,64 


7,26 


30 


8,33 


10,76 


19,50 


16,13 


7,66 


35 


8,90 


11,50 


20,95 


16,67 


8,12 


40 


9,56 


12,28 


20,44 


15,25 


8,66 


45 


10,30 


13,16 


20,97 


17,89 


9,28 


50 


11,14 


14,10 


21,54 


18,63 


10,05 


1 ^ 


12,20 


15,13 


22,15 


19,42 


10,93 
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QUANTITÉS 

de 

beurre p. 100 


SOLUBILITÉ DES ACIDES GRAS DES MÉLANGES DE BEURRE ET DE 


MARGARINE 


BOEUF 


VEAU 


PORC 


MOUTON 


60 


13,20 


16,27 


22,84 


20,29 


11,95 


65 


14,46 


17,51 


23,57 


21,20 


13,15 


70 


15,90 


18,88 


24.36 


22,24 


14,56 


75 


17,56 


20,38 


25,21 


23,32 


16,23 


80 


19,46 


22,04 


26,13 


24,53 


18,20 


85 


21,66 


23,86 


27,12 


26,00 


20,53 


90 


24,20 


25,88 


28,30 


27,40 


23,30 


95 


27,16 


28,18 


29,35 


28,95 


26,61 


100 


30,59 


30,59 


30,59 


30,59 


30.59 



Procédé de M. Houzeau{Comp. Rend., t. GXVI, 1893, p. 952 et UOO). 
— Ce procédé qui, d'après l'auteur, est encore incomplet et sur lequel 
ne sont donnés aucuns détails est également basé sur la différence de 
solubilité des beurres et des graisses dans l'alcool. 

On dissout un poids constant de beurre dans un même volume 
d'alcool de concentration invariable à une température déterminée. 
On laisse refroidir et on observe le moment où le trouble de la 
liqueur masque un indicateur blanc. La température observée, à ce 
moment, indique le degré de trouble. Ce degré est plus élevé par 
l'addition de la margarine au beurre ; il Test [moins par l'addition de 
végétaline plus soluble que le beurre. Tout beurre qui ne se dissout 
pas entièrement dans l'alcool est un beurre falsifié. 

Mais tous les beurres ne présentent pas le même degré de trouble 
et même le beurre d'une même vache présente en quelques jours de 
notables différences. L'auteur fait subir au beurre une préparation 
préalable en précipitant une partie des glycérides à une température 
déterminée et filtrant. L'évaporation. de l'alcool fournit des beurres 
qui, ramenés à l'état anhydre, constituent les heun'es unifiés ; souvent 
une deuxième unification est nécessaire, 

PROCÉDÉS CHIMIQUES. — Dosage des acides gras fixes. — Pro- 
cédé de MM. Hehner et Angell modifié par M. Dalican. — Après avoir 
fait fondre le beurre et l'avoir filtré, ce qui doit se faire à une tem- 
pérature ne dépassant pas 70®, on en pèse 10 gr. que l'on fait 
chauffer au bain-marie dans une capsule de porcelaine avec 50 c. c. 
d'alcool à 95** et 5 gr. de potasse caustique. La saponification termi- 
née, on évapore à sec pour chasser l'alcool et dessécher le savon que 
Ton dissout dans l'eau et que l'on introduit dans une fiole conique 
de 500 ce. On le décompose par environ 20 c. c. d'acide chlorhy- 
drique étendu de quatre à cinq fois son volume d'eau et l'on chauffe 
quelque temps jusqu'à ce que les acides gras soient réunis en uue 
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couche huileuse à la surface. On laisse refroidir, on perce la couche 
d'acides gras et on décante le liquide inférieur sur un petit filtre taré. 
On remet dans la fiole une nouvelle quantité d'eau chaude, on agite 
vivement, on laisse refroidir et on filtre à nouveau en ayant toujours 
soin de ne pas faire tomber les acides gras solidifiés sur le filtre. 
Après avoir répété huit à dix fois la même opération et s'être assuré 
que le liquide filtré n'est plus acide, on reçoit les acides gras dans 
un vase en verre taré, on rince la fiole avec un peu d'alcool et d'éther, 
on verse la solution dans le vase taré, on y ajoute le filtre et on sèche 
le toutàTétuve pendant huit heures. On pèse, et le poids obtenu, 
diminué du poids du vase et du filtre, donne la quantité d'acides gras 
fixes pour 10 gr. de beurre. 

D'après Hehner, la proportion d'acides gras insolubles fournis par 
le beurre pur est en moyenne de 87,5 p. 100, c'est aussi le chiffre 
admis par le laboratoire municipal de Paris, mais ce chiffre n'a rien 
d'absolu et peut varier, suivant les diverses espèces de beurres, dans 
des hmites assez étendues comprises entre 86 et 90 p. 100. 

Pour les graisses animales et la margarine, la teneur en acides gras 
fixes est beaucoup plus constante et est comprise entre 95,5 
et 96 p. 100. 

En admettant une différence de 8 p. 100 entre le poids des acides 
gras fixes du beurre et ceux de la margarine, si l'on représente par N 
le poids plus grand que 87,5 obtenu par l'analyse, la proportion de 
graisse étrangère sera fournie par la formule : 

^-^=^ X iOO. 

Ce procédé exige beaucoup de temps, à cause du refroidissement 
qu'il faut faire subir aux acides gras après chaque lavage. 

Procédé de M. Riche, — Ce procédé est plus expéditif. On saponifie 
dans une capsule 3 à 4 gr. de beurre fondu et filtré par 1 à 2 gr. de 
potasse caustique en présence de 50 c. c. d'alcool. On évapore à sic- 
cité pour chasser l'alcool ; on dissout le savon dans l'eau et on le 
décompose par de l'acide sulfurique au 1/5. Lorsque, par la chaleur, 
les acides gras sont réunis à la surface en couche huileuse, on verse 
le contenu de la capsule sur un filtre taré de 10 à 12 cent, de diamètre 
que l'on a soin au préalable de remplir aux 3/4 d'eau chaude. On lave 
la capsule avec de l'eau bouillante de manière à entraîner toute la 
matière grasse sur le filtre et on continue le lavage sur le filtre jus- 
qu'à ce que la liqueur ne soit plus acide, ce qui nécessite au moins 
un litre d'eau chaude. 

Le lavage terminé, on laisse refroidir les acides gras dans le filtre, on 
place le filtre dans un vase de verre taré et on le sèche à l'étuve à lOO** 
jusqu'à ce que son poids ne varie plus. Le poids obtenu, diminué de 
celui du vase taré et du filtre, donne la proportion d'acides gras fixes 
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correspondant à la quantité de beurre sur laquelle on a opéré. Le 
calcul de la quantité de graisse étrangère que renferme le beurre est 
le même que dans le procédé précédent. 

Procédé volumétrique de Mûntz, — Le beurre étant fondu et filtré, 
on rintroduit dans une éprouvette en verre mince disposée dans un 
bain-marie. Lorsque l'eau est en ébuUition, on introduit dansTéprou- 
vette une pipette de 20 c. c. que Ton maintient à Taide d'un bouchon 
à une hauteur telle que son trait de division coïncide avec le niveau 
du beurre dans Téprouvette. Au bout de cinq minutes, on vérifie si 
les deux niveaux sont bien les mêmes et, bouchant fortement l'extré- 
mité supérieure de la pipette avec l'index mouillé, on l'enlève, on l'es- 
suie vivement à l'aide d'un linge, puis on engage son 
extrémité dans l'orifice central d'un ballon de forme 
spéciale (fig. 7) et on laisse écouler le beurre. On 
lave l'intérieur de la pipette avec 4 à 5 c. c. d'éther, 
puis on introduit dans le ba41on 5 c. c. d'une solu- 
tion de potasse à 100 p. 100 et 60 c. c. d'alcool 
à 84<^. On agite vivement et on chauffe au bain- 
marie. Au bout d'environ une demi-heure, la sapo- 
nification est terminée et l'alcool évaporé. On in- 
troduit alors dans le ballon, par le tube latéral, 
400 à 150 c. c. d'eau bouillante et, quand le savon 
est dissous, 20 c. c. d'acide chlorhydrique qui met 
les acides gras en liberté. On peut alors, soit chasser 
F*&- ''• les acides gras volatils par l'ébuUition, soit les en- 

lever par lavage. 
Dans le premier cas on fait bouillir le contenu du ballon pendant 
deux heures en ayant soin de remplacer par de l'eau bouillante le 
liquide qui s'évapore. Dans le second cas on 
opère le lavage dans le ballon même avec de 
l'eau chaude et l'on siphonne les eaux de lavage. 
Mais comme il pourrait arriver qu'une petite 
quantité d'acides gras soit entraînée sans qu'on 
s'en aperçoive, on les colore au préalable avec 
quelques gouttes d'une solution sulfocarbo nique 
d'orcanette, il est alors facile de les distinguer 
et d'éviter les pertes. 

Il n'y a plus alors qu'à procéder au mesurage 
des acides gras fixes dans un appareil spécial ou 
mesureur (fig. 8) qui se compose d'une pipette 
graduée disposée dans un manchon en verre 
dans lequel on peut faire circuler de la vapeur. 
Fig. 8. On relie au moyen d'un tube en caoutchouc, 

muni d'une pince, la partie inférieure du me- 
sureur avec le tube central du ballon, ainsi que le tube latéral avec 
une pissette remplie d'eau bouillante et formant siphon. Le ballon 
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se remplit d'eau qui refoule les acides gras daus le mesureur. On 
les fait affleurer au repère inférieur en même temps qu'on fait cir- 
culer de la vapeur d'eau dans le manchon de l'appareil. L'intervalle 
compris entre les deux points de repère est l'espace nécessaire pour 
contenir les acides gras du beurre pur et chaque division en plus 
représente 10 p. 100 de margarine. 

Dosage des acides gras volatils. — Ce procédé, dû à Reichert, est le 
plus employé et s'exécute en général de la façon suivante : 

On saponifîe dans une capsule, au bain-marie, 28'*,5 de beurre fondu 
et filtré par 2»'', 5 de potasse caustique dissoute dans 50 c. c. d'alcool. 
On évapore à sec pour chasser l'alcool et, quand le savon est complè- 
tement sec, on l'introduit dans un ballon de distillation avec 100 c. c. 
d'eau qui, au préalable, a servi à rincer le capsule. 

Lorsque le savon est dissous, on ajoute 50 c. c. d'une solution 
d'acide phosphorique sirupeux au 4/10 et on distille. 

Les vapeurs sont condensées dans un réfrigérant; quand on a 
recueilli 100 c. c. de liquide, on arrête l'opération et on titre les acides 
gras volatils avec de la potasse décinormale, en se servant comme 
indicateur de la phtaléine du phénol. 

La quantité de liqueur de soude décinormale nécessaire à la satu- 
ration des acides gras volatils de Sk'',^ de beurre varie de 12 à 14 cen- 
timètres cubes. 

Pour les graisses animales, les huiles végétales ou la margarine, 
elle ne dépasse pas 0"%2 à 0"',5, enfin, pour les beurres de palme et 
de coco, elle peut varier de 1 c. c. à S^'.B. 

Par ce procédé on n'arrive pas à extraire la totalité des acides vola- 
tils contenus dans le corps gras dont une partie reste dans le résidu 
et dont une autre portion peut se trouver transformée en éthers. 
D'après M. Violette, pour obtenir des résultats exacts, il faudrait opérer 
sur 50 gr, de beurre et effectuer la distillation dans un courant de 
vapeur de façon à recueillir au moins 10 litres de liquide distillé. 

Procédé Kœttstorfer. — Ce procédé est basé sur ce fait que les 
matières grasses exigent pour se saponifier d'autant plus de potasse 
qu'elles renferment des acides gras à poids moléculaire moins élevé. 
Les graisses ou la margarine exigeront donc moins de potasse que le 
beurre qui contient des acides gras comme les acides butyrique ou 
caproïque à poids moléculaire moins élevé. 

On introduit dans un verre de Bohême 2 gr. de beurre fondu et 
filtré avec 25 c. c. d'une solution alcoolique de potasse contenaîOt envi- 
ron 25 à 30 gr. de potasse caustique par litre. On chauffe au bain- 
marie et, quand la saponification est terminée, on titre l'excès de 
potasse employé avec une solution d'acide chlorhydrique demi-nor- 
male. D'un autre côté on titre, avec la même liqueur, 25 c. c. de la 
solution alcoolique de potasse et la différence entre les deux titres 
donne la quantité de potasse qui a été absorbée par les 2 gr. de 
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beurre sur lesquels on a opéré. En rapportant cette quantité à 1 gr., 
on obtient ce que l'on appelle Vindice de saponification ou de Kœtts- 
lorfer. On admet en général que 1 gr. de beurre pur consomme, pour 
sa saponiAcation, 222 milligr. de potasse, tandis que 1 gr. de graisse 
ou de margarine en exige 295 milligr., si Ton représente par n 
rindice de saponification trouvé, la quantité de margarine sera 
donnée par Téquation : 

100 (222 — n) 
222 — 195 

Il ne faut pas oublier que les beurres de coco et de palme ont un 
indice de saponification plus élevé que celui du beurre soit d'environ 
de 250 milligr. et que, mélangés à des graisses, ils peuvent fournir 
un produit ayant un indice de saponification très voisin de celui du 
beurre naturel. 

Procédé Brullé{Comp. Rend., t. CXVI, 1893, p. 1255). —On chauffe 
au bain d'huile à 148°, 5 c. c. de beurre préalablement fondu et filtré 
et placé dans une capsule à fond plat de 7 cent, de diamètre. Lorsque 
la matière a atteint la température de 130®, on y ajoute une pincée de 
pierre ponce pulvérisée et 8 gouttes d'acide azotique fumant. On 
mélange, on chauffe pendant 12 minutes environ, puis on met à 
refroidir à 12». Au bout d'une heure on procède à l'essai à ïoléogram- 
mètre. Cet instrument se compose d^une tige verticale surmontée d'un 
large plateau et glissant dans un anneau fixé à un support. L'extré- 
mité de la tige est appliquée sur la surface durcie de la matière 
refroidie. On place des poids sur le plateau jusqu'à ce que l'extrémité 
de la tige s'enfonce brusquement dans la matière . 

D'après M. BruUé, si l'échantillon est un beurre pur, l'enfoncement 
de la tige s'obtient avec une charge moyenne de 250 gr. La même 
expérience faite avec de la margarine pure, exigerait 5 000 gr. Les 
chiffres intermédiaires permettent dévaluer la proportion d'un 
mélange de margarine et de beurre. 

Lorsque les margarines contiennent des proportions notables d'huiles 
de graines, les indications de l'oléo gramme tre ne sont plus concor- 
dantes. 



BIERE 

La bière est une boisson fermentée dans la fabrication de laquelle 
ne doivent entrer que de l'orge et du houblon. 

Elle est l'objet d'assez nombreuses falsifications dont les plus fré- 
quentes sont : le mouillage, la substitution au malt de sucre ou de 
glucose, l'addition de glycérine qui a pour but de lui communiquer 
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plus de corps et de moelleux, de carbonate de sodium en vue de 
masquer une acidité trop prononcée, enfin l'emploi d'antiseptiques, de 
divers principes amers employés comme succédanés du houblon et de 
matières colorantes étrangères. 

Détermination du degré alcoolique. — On agite la bière à plusieurs 
reprises dans un flacon rempli au tiers, en ôtant le bouchon après 
chaque agitation, pour chasser l'acide carbonique, puis on y dose 
rdcool par distillation. (Voir Alcoométrie,) 

Dosage de l'extrait sec. — Méthode directe, — On évapore au bain- 
marie 5 c. c. de bière dans une capsule à fond plat et on maintient 
le résidu dans une étuve à 75-80° jusqu'à poids constant, ce qui exige 
eu général de 25 à 30 heures. A une température plus élevée, d'après 
Schultze, l'extrait éprouverait une décomposition sensible. Cette 
méthode est très exacte, mais a l'inconvénient d'exiger un temps con- 
sidérable. 

Méthode aréométrique, — On prend 100 à 200 c. c. de bière que l'on 
fait évaporer dans une capsule jusqu'à réduction du tiers, on laisse 
refroidir et, avec de l'eau distillée, on ramène le liquide à son volume 
primitif. On en prend la densité à + 17°, 5 et, à l'aide de la table sui- 
vante de Balling, on en déduit le teneur en extrait. 

Densité à 17<>,5 Extrait p. 100 

1,0160 4 

1,0200 5 

1,0240 6 

1,0281 7 

1,0322 8 

1,0363 9 

1,0404 10 

1,0446 11 

1,0488 12 

1,0530 ; 13 

1,0572 14 

1,0614 . 15 

1,0657 16 

1,0700 17 

La bière doit renfermer de 35 à 80 gr. d'extrait sec par litre. 
Le Laboratoire municipal de Paris admet que toute bière n'ayant 
pas la composition suivante : 

Extrait sec 30 gr. par litre. 

Cendres 1,5 — 

Alcool 3 p. 100 
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doit être considérée comme mouillée et vendue sous le nom de petite 
bière. 

Dosage des cendres. — On évapore au bain-marie 50 à 100 c. c. de 
bière dans une capsule de platine, on incinère le résidu à une tempé- 
rature aussi basse que possible et on pèse. , 

Le poids des cendres doit être de 2,5 à 5 p. 100 du poids de Ter* 
trait. Une proportion moindre indique une addition probable de suc- 
cédanés pauvres en matières minérsiles, tels que riz, amidon, fécule ; 
une proportion plus forte serait un indice de la présence de sel marin , 
de carbonates alcalins ou d'antiseptiques minéraux. 

La bière normale peut contenir jusqu'à 0gr,06 de carbonate de 
sodium par litre, mais lorsqu'une bière est atteinte par la fermenta- 
tion acétique ou lactique on lui ajoute quelquefois une plus forte pro- 
portion de ce sel en vue de masquer son acidité et de la rendre 
buvable. 

Dosage de la glycérine. — Procédé Fr. Clausnxzer. — On chauffe 
dans une capsule tarée 50 c. c. de bière et, dès que Tacide carbonique 
est chassé, on y ajoute 3 gr. environ de chaux éteinte ; on évapore à 
consistance sirupeuse, puis on mélange le résidu avec environ 10 gr. 
de marbre grossièrement pulvérisé et on continue la dessiccation 
jusqu'à ce que la masse soit complètement sèche. Après avoir pesé 
de nouveau la capsule, on prélève les 2/3 ou les 3/4 du produit que 
Ton épuise par 20 c. c. d'alcool à 90» dans un appareil à extraction 
de Soxhlet. L'extraction terminée, on ajoute au liquide alcoolique 
25 c. c. d'éther anhydre ; après une heure de repos, on filtre, et on 
lave le précipité avec un mélange de 2 parties d'alcool et 3 parties 
d'éther. La liqueur filtrée est évaporée dans un petit matras taré et 
résidu, desséché à 100-1 10^ est pesé. 

La teneur moyenne des bières en glycérine varie de 1^,5 à 3 gr. par 
litre. D'après Borgmann, le rapport de la glycérine à l'alcool serait 
compris dans des limites assez restreintes, d'environ 4,8 de glycérine 
p. 100 d'alcool, ce qui permet de reconnaître assez facilement la 
falsification par addition de glycérine. 

Dosage de l'acidité totale. — On prend 100 c. c. de bière que l'on 
agite vivement dans un ballon à une température de 50 à 60<> pour 
en chasser tout l'acide carbonique. Au liquide refroidi, on ajoute 
quelques gouttes d'une solution de phénol-phtaléine et on titre avec 
une solution décime de soude. Comme, à cause de la coloration de 
la bière, il est souvent difficile de saisir le moment où le liquide 
devient neutre, il est en général préférable d'effectuer le titrage en 
se servant de papier de tournesol sensible. 

Chaque centimètre cube de la solution décinormale de soude cor- 
respond à 0,0049 d'acidité exprimée en acide sulfurique S0*fl2 ou à 
0,009 exprimée en acide lactique. 
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Dosage des acides volatils. — On évapore 100 c. c. de bière à con- 
sistance d'extrait, on reprend le résidu par de Teau et on titre de 
nouveau. La différence avec le titre précédent donne le nombre de 
ceatimètres cubes de soude décinormale correspondant à Tacide acé- 
tique. 

Une bière normale ne doit pas contenir plus de 0,1 d*acide acétique 
par litre, ce qui correspond à moins de 2 c. c. de soude décinormale 
par 100 de bière. 

Quotient (Tacidilè. — On nomme quotient d'acidité le rapport entre 
la quantité d*acide lactique et le nombre de grammes d'extrait con- 
tenus dans la même quantité de bière. Pour les bières ordinaires, ce 
quotient ne doit pas dépasser 5, mais certaines bières belges et du 
nord de la France ont un quotient d'acidité beaucoup plus élevé qui 
peut atteindre jusqu'à 35. 

Dosage de la maltose et de la deztrine. — On dilué la bière de façon 
à avoir un liquide de volume déterminé, renfermant environ 1 p. 100 de 
maltose, dans lequel on dose la maltose par la méthode pondérale de 
Soxhlet. (Voir Saccharimétrie,) Pour éviter tout tâtonnement dans la 
proportion d'eau à ajouter à la bière, on peut admettre que la quantité 
de maltose qu'elle renferme est de 20 à 30 p. 100 du poids de l'extrait. 

Pour doser la dextrine, on prend 20 c. c. de bière que l'on dilue à 
100 c. c. avec de l'eau, on ajoute 10 c. c. d'acide chlorhydrique et on 
chauffe le tout dans un ballon pendant trois heures au bain-marie 
bouillant. La maltose et la dextrine sont ainsi transformées en glu- 
cose, on ajoute à la liqueur de la lessive de soude jusqu'à ce qu'elle 
ne soit plus que très légèrement acide^ on dilue à 200 c. c. et on 
dose la glucose par la méthode de Soxhlet. (Voir Saccharimétrie,) 

Comme 1 en poids de maltose donne, par hydratation, 1,0526 de 
glucose, il faudra d'abord multiplier le poids de maltose précédem- 
ment trouvé par ce coefficient et retrancher le produit du poids de 
glucose total obtenu. Le différence donnera la quantité de glucose cor- 
respondant à la dextrine, et, comme à 10 gr. de glucose correspon- 
dent 9 gr. de dextrine, on obtiendra la proportion de dextrine 
contenue dans la bière en multipliant le nombre obtenu par 0,9. 

La proportion de maltose est en général 20 à 35 p. 100 et celle de 
la dextrine de 30 à 55 p. 100 du poids de l'extrait. 

Recherche de la glucose. — La falsification de la bière par addition 
de glucose commerciale peut se reconnaître par la présence d'une 
proportion de sucres réducteurs (dosés comme maltose) supérieure 
à la dose trouvée de dextrine ou, si la glucose a subi la fermentation, 
à une teneur d'sdcool, calculée en poids, supérieure à celle de l'extrait 
sec total. Enfin, la présence dans les cendres d'un excès de sels miné- 
raux, notamment de chlorures et de sulfates de sodium et de calcium, 
sera encore un indice d'une addition de glucose* 
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Dosage des matières albuminoldes (Grandeau). — On fait évaporer 
25 à 50 c. c. de bière à consistance sirupeuse, on ajoute au résidu du 
sulfate de calcium, de façon à obtenir une pâte bien homogène que 
l'on mélange avec de" la chaux soldée, et on effectue le dosage de 
l'azote par la méthode ordinaire. 

Le poids d'azote trouvé, multiplié par 6,25, donne la teneur en 
matières albuminoïdes, dont la proportion est en général de 6 à 8, 
rarement iO p. 100, du poids de l'extrait. Au-dessous de 6 p. 100, on 
peut supposer que la bière a été brassée avec addition de sucre ou de 
succédanés farineux. 

Dosage de l'acide carbonique. — On traite dans un ballon 200 ce. 
de bière par un excès de chlorure de baryum ammoniacal. Tout l'acide 
carbonique est transformé en carbonate de baryum insoluble ; on fait 
bouillir pour chasser l'excès d'ammoniaque, on filtre et lave le préci- 
pité que l'on introduit, avec le filtre, dans le ballon d'un appareil de 
Fresenius pour y doser l'acide carbonique par déplacement en faisant 
usage d'acide chlorhydrique étendu. On obtient ainsi l'acide carbo- 
nique total. Pour obtenir l'acide carbonique combiné, on répète la 
même opération sur une nouvelle portion de 200 c. c. de bière bien 
débarrassée par ébuUition de tout son acide carbonique libre. La diffé- 
rence des deux dosages donne la proportion d'acide carbonique libre. 

MM. Langerer et Schultze, pour doser l'acide carbonique libre de 
la bière, font usage d'un ballon fermé par un bouchon traversé par 
2 tubes, l'un allant presque jusqu'au fond et muni d'un tube de 
caoutchouc fermé par une pince, l'autre affleurant le bouchon et 
pouvant être relié, au moyen d'un tube de caoutchouc fermé par une 
pince, avec un réfrigérant ascendant communiquant avec un tube à 
boules rempli d'acide sulfurique et un tube de Liebig chargé de 
lessive de potasse et taré. Le ballon étant pesé et les pinces des deux 
tubes fermées, on y fait un vide partiel, de façon qu'en mettant le 
tube le plus long en communication, par un tube intermédiaire, avec 
le tonneau de bière, on puisse introduire dans le ballon environ 
300 c. c. de liquide. Après avoir fermé la pince et déterminé par une 
nouvelle pesée la quantité de bière introduite, on adapte le ballon, par 
le tube court, au réfrigérant ascendant ; lorsqu'on ouvre alors avec 
précaution la pince qui tient encore ce tube fermé, Tacide carbonique 
se dégage et l'on complète son expulsion en chauffant la bière et 
maintenant l'ébullition quelques minutes. Les vapeurs d'eau et 
d'alcool sont condensées dans le réfrigérant et le gaz carbonique, 
après s'être desséché dans le tube à acide sulfurique, est absorbé par 
la potasse du tube de Liebig. A la fin, on chasse les dernières traces 
de gaz de l'appareil en y faisant circuler de l'air privé d'acide carbo- 
nique, et l'augmentation de poids du tube de Liebig donne la propor- 
tion d'acide carbonique contenu dans la bière. La bière doit renfer- 
mer au moins 0,20 p. 100 d'acide carbonique libre. 
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Recherche des antiseptiques. — Les principaux antiseptiques em- 
ployés pour empêcher la bière de s'altérer sont Tacide salicylique et 
le bisulfite de calcium . La recherche de ces deux antiseptiques peut 
se faire dans la bière par les mêmes méthodes que celles indiquées 
pour le vin. (Voir Vin.) 

Les antiseptiques minéraux, tels que le borax, Talun et le silicate 
de sodium se retrouvent facilement dans les cendres i 

Recherche des succédanés du houhlon. — Les matières étrangères 
amères qui peuvent être employées pour reniplacer le houblon dans 
la fabrication de la bière sont très nombreuses, on peut citer : 

L'absinthe, la coloquinte, la gentiane, la coriandre, Fécorce de saule 
ou la salicine, la coque du Levant, le quassia amara, le trèfle d'eau, 
l'aloès, le cubèbe^ la noix vomique, la strychnine, les semences de 
colchique, le buis, la mousse d'Islande, l'acide picrique. 

Pour la recherche de ces diverses substances le premier essai à 
tenter consiste à précipiter la bière par du sous-acétate de plomb, on 
filtre, on précipite l'excès de plomb par l'acide sulfurique et, si la 
liqueur obtenue présente encore une saveur amère, on peut présumer 
à une addition de matières amères étrangères autres que le houblon, 
que l'on pourra déceler par la méthode d'analyse de Dragendorff (Ma- 
nuel de toxicologie, 1886, p. 463). 

Stammer (Traité de la fabrication de la bière) indique le procédé 
suivant qui est moins précis mais plus expéditif. 

On évapore un litre de bière à consistance sirupeuse ; on verse le 
sirop dans une éprouvette à pied et on y ajoute cinq fois son volume 
d'alcool à 95 p. 100. On remue fréquemment avec un agitateur et, 
après vingt-quatre heures, on décante l'alcool que l'on remplace par 
une même quantité du même liquide. On réunit les deux liquides 
alcooliques, on filtre et on distille l'alcool au bain-marie. 

Une partie de l'extrait est additionnée de trois parties d'eau, on y 
introduit un petit fragment de laine et on chauffe une heure au bain- 
marie. Si la laine est teinte en jaune, virant au rouge par le sulfhy- 
drate d'ammoniaque, c'est que la bière contient de Vacide picrique. 

Le reste de l'extrait est agité avec 6 parties de benzène, on décante 
le dissolvant, on le remplace par une nouvelle portion, on décante à 
nouveau, on réunit les deux liquides décantés et on les distille au 
bain-marie. Il reste un vernis que l'on partage dans trois capsules de 
porcelaine. 

Dans la première, on verse quelques goûtes d'acide nitrique (d = 
1,35), une coloration rouge indique la brucine. 

Dans la seconde, de l'acide sulfurique concentré, une coloration vio- 
lette dénote la colocynthine. 

Dans la troisième, on ajoute un cristal de bichromate de potassium 
et de l'acide sulfurique, une coloration pourpre est l'indice de la pré- 
sence de la strychnine. 

OICT. SUBST. ORGAN. 5 
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Le sirop non dissous dans le benzène est chauffé au bain-marie 
pour chasser Thydrocarbure et agité avec de l'alcool amylique pur. 

Si Talcool se colore en jaune ou en rose vineux et laisse, par évapo- 
ration, un résidu amer, on évapore une petite quantité de la solution 
sur une plaque de verre à la température ordinaire et, s'il se forme des 
cristaux, cela indique la présence de la picrotoxine. 

Si le résidu est résineux, coloré, sent le safran et si, traité par de 
l'ammoniaque, il prend une coloration violet rouge qui disparait par 
les acides et que l'alcali reproduit, c'est de i'aloès. 

Si la solution alcoolique traitée par l'acide sulfurique donne une 
coloration rouge vif, cela indique la salicine. 

On débarrasse le sirop de l'excès d'alcool amylique avec des bande- 
lettes de papier et on l'agite avec de l'éther. Si Téther décanté sent le 
vermouth et donne avec l'acide sulfurique une cobration jaune pas- 
sant à l'indigo, la bière renfermait de Vabsinthine. 

Enfin, le sirop débarrassé d'éther par distillation est goûté, s'il est 
amer, on le filtre et on lui ajoute une solution ammoniacale de nitrate 
d'argent, s'il n'y a pas de réduction, l'amertume est due au quassia 
amara; si, au contraire, il y a réduction, on évapore une partie de la 
solution dans une capsule de porcelaine et on ajoute de l'acide sulfu- 
rique ; une coloration jaune brun passant peu à peu au violet indique 
le ményanthe; si, à froid, on n'observe pas de changement de teinte et 
qu'à chaud le liquide se colore en rouge carmin, il y a de la gentiane. 

Quant au buis, sa présence ne peut guère être décelée que par la 
dégustation. 

Recherche des matières colorantes étrangères. — Les matières 
colorantes étrangères employées le plus communément pour falsifier 
la bière sont le caramel, la chicorée, la nitro-rhubarbe, quelquefois 
des matières colorantes brunes azoïques. 

Le tannin décolore la bière, tandis qu'il ne précipite pas les colo- 
rants étrangers. La couleur du liquide après ce traitement donne un 
indice de la fraude. 

Pour rechercher la nitro-rhubarbe on ajoute à la bière une petite 
quantité d'ammoniaque; si la bière est pure, elle prend une coloration 
jaune brun et se colore au contraire en rouge violacé si ell6 renferme 
de la nitro-rhubarbe. 

Quant à la recherche des matières colorantes artificielles, on devra 
suivre les mêmes méthodes que celles indiquées pour le vin. (VoirFtw.) 



BLEU DE PRUSSE 

On le rencontre en général dans le commerce sous iorme de pâte. 
Le bleu de Prusse contient souvent de l'oxyde de fer et de la potasse 
provenant de sa purification incomplète. 
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L'oxyde de fer peut être reconnu en traitant le bleu de Prusse par 
de l'acide chlorhydrique étendu . On filtre et on recherche le fer dans 
la liqueur filtrée. 

Pour déceler la présence de la potasse, on incinère le bleu de Prusse 
et on traite les cendres par Feau . Si le produit est pur, la solution est 
neutre et ne fait pas effervescence avec les acides, dans le cas contraire, 
elle présente une réaction alcaline et, traitée par Facide chlorhydrique, 
dégage de l'acide carbonique. 

Le bleu de Prusse peut encore renfermer du bleu de Tumbull ou 
ferricyanure de fer. Pour distinguer ces deux bleus Tun de l'autre, 
on traite le produit par de la potasse. Le bleu de Prusse ordinaire 
laisse un résidu jaune brun d'hydrate de sesquioxyde de fer, tandis 
que le bleu de TurnbuU donne un résidu vert foncé d'oxyde de fer 
magnétique. 

Enfin le bleu de Prusse, à cause de son grand pouvoir colorant, est 
assez souvent falsifié par des matières blanches telles que : craie, 
plâtre, sulfate de baryum, amidon ou encore par de l'alumine ou de la 
magnésie qu'on y introduit au moment de sa fabrication sous forme 
d'alun ou de sulfate de magnésium qui précipitent en blanc par le 
cyanoferrure de potassium. 

La craie, le plâtre, le sulfate de baryum, l'alumine, la magnésie 
seront recherchés et dosés dans le résidu résultant de l'incinération 
du bleu de Prusse qui, s'il est pur, ne doit laisser que de l'oxyde 
de fer. 

Enfin on pourra constater la présence de l'amidon en faisant 
bouillir l'échantillon avec de l'eau et ajoutant de l'eau d'iode à la 
liqueur filtrée qui prendra une coloration bleue. 



BOIS JAUNE 

Le bois jaune, ainsi que ses extraits, sont l'objet des mêmes fraudes 
que le bois ou les extraits de Gampéche. Les mêmes méthodes ana- 
lytiques peuvent être employées pour déceler ces fraudes. (Voir Cam- 
pêche,) 

BOUGIES 

Les bougies sont quelquefois falsifiées par addition de paraffine ou 
de graisses neutres, telles que le suif ou l'huile de coco. 

Recherche de la paraffine. — Prodédé Horn {Zeitschrift fur aug, 
Chem.y 1888, p. 458). 

On saponifie dans une capsule de porcelaine 5 gr. de bougie par 2 à 
3 gr. de soude caustique et 80 c. C; d'alcool. La saponification termi- 
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née, on évapore à sec au bain-marie et le savon desséché est épuisé 
dans un appareil à déplacement par du chloroforme ou de l'éther de 
pétrole, qui, par évaporation, abandonne la paraffine que Ton sèche à 
rétuve à 100<^ et que Ton pèse. 

Recherche du soif. — On peut déceler le suif dans la bougie en se 
basant sur la présence de Facide oléique qui ne se rencontre pas dans 
les bougies pures uniquement formées d'acides gras solides. 

On fait bouillir 5 gr. de bougie avec 50 c. c. d'eau et 2 gr. de 
litharge en poudre, de telle sorte que cette dernière soit en léger excès, 
ce que Ton reconnaît à la coloration rose du savon formé. Après 
refroidissement, on décante Feau surnageante et on introduit le savon 
de plomb dans un ballon où on l'agite de temps en temps avec de 
l'éther pendant 3 heures. On filtre, et à la liqueur filtrée, on ajoute 
de l'hydrogène sulfuré qui, s'il produit une coloration noire, indique 
la présence de l'oléate de plomb . Pour doser l'acide oléique, on éva- 
pore l'éther, on chauffe le résidu avec de l'eau acidulée d'acide chlor- 
hydrique, on dissout l'acide oléique mis en liberté dans un peu d'éther 
qui l'abandonne par évaporation ; on le dessèche et on le pèse. Son 
poids, multiplié par 2, donne la proportion approximative de suif 
correspondant. 

On peut aussi déterminer le point de solidification de la bougie et, 
d'après le tableau de MM. Dalican et Jean, en déduire les quantités 
d'acides stéarique et oléique correspondants. (Voir Suifs,) 

Recherche de l'arsenic. — On distille 20 à 50 gr. de bougie avec 100 
à 200 c. c. d'acide chlorhydrique fumant pur (exempt d'arsenic) et on 
recueille le produit distillé dans 100 c. c. d'eau. Lorsque la moitié du 
liquide a passé à la distillation, on arrête l'opération et on essaye le 
produit distillé à l'appareil de Marsh. 



BRÉSIL (BOIS ET EXTRAITS DE) 

Le bois de Brésil en poudre, ainsi que ses extraits liquides, pâteux 
ou solides, sont l'objet des mêmes falsifications que le bois ou les 
extraits de Gampêche. 

Les mêmes méthodes analytiques peuvent être employées pour 
déceler ces fraudes. (Voir Campéche,) 



Digitized by LjOOQ IC 



CACAO ET CHOCOLAT 



CACAO ET CHOCOLAT 

Le cacao du commerce est la graine du cacaoyer, décortiquée après 
avoir subi une légère torréfaction à une chaleur modérée. 

Le cacao pur, simplement broyé, se présente sous la forme d'une 
pâte épaisse, mais, vu la forte proportion de matière grasse qu'il ren- 
ferme, il ne peut être obtenu en poudre et celles que Ton trouve dans 
le commerce sont toujours préparées, soit en privant le cacao d'une 
partie de son corps gras par expression, soit en le mélangeant avec du 
sucre ou des matières amylacées. 

Pour éviter que le cacao, lorsqu'on le traite par l'eau chaude, ne 
laisse remonter des gouttelettes huileuses, on lui fait subir quelque- 
fois une préparation spéciale qui consiste à lui ajouter une petite 
quantité d'un alcali tel que l'ammoniaque ou des carbonates de potas- 
sium ou de sodium qui déterminent une émulsion de sa matière 
grasse et empêchent sa séparation. 

Le chocolat est un mélange de cacao broyé et de sucre le tout addi- 
tionné d'aromates (cannelle ou vanille). 

Examen microscopique. — L'examen au microscope permet de 
déceler la présence et la nature des matières amylacées ou des poudres 
étrangères avec lesquelles le cacao ou le chocolat ont pu être mélangés. 

Dosage de l'eau. — On sèche à l'étuve, à 100°, 5 gr. de l'échantillon, 
la perte de poids donne la proportion d'eau. 

Dosage des cendres. — On incinère 5 gr. du produit et on pèse le 
résidu. Si le cacao est pur et ne renferme pas de matières étrangères 
minérales, la dose des cendres ne doit pas dépasser 4 p. 100. 

Si le cacao a été additionné de carbonate de sodium ou de potas- 
sium, la proportion de cendres est plus élevée; pour doser les carbo- 
nates alcalins, on reprend les cendres par de l'eau et on titre la liqueur 
avec un acide décinormal. Dans les cacaos n'ayant pas subi de trai- 
tement à la potasse ou à la soude la proportion de potasse (K^O) trouvée 
ne dépasse pas 0,5 à 0,6 p. 100, elle peut atteindre, dans le cas con- 
traire, jusqu'à 3 et 4 p. 400. 

Dosage du beurre de cacao. -— On épuise 10 gr. du produit par de 
l'éther qui, évaporé, laisse comme résidu la matière grasse que l'on 
sèche à l'étuve à 100° et que l'on pèse. Pour en déterminer la nature 
et y rechercher la présence d'huiles ou de graisses étrangères intro- 
duites frauduleusement, on en prend le point de fusion, mais cette 
détermination ne doit être faite qu'au moins trois jours après l'ex- 
traction de la matière grasse, ce n'est qu'au bout de ce temps que le 
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point de fusion est constant. Le beurre de cacao pur fond de 31 à 33° 
et celui additionné d'huiles végétales ou de graisses animales a tou- 
jours un point de fusion notablement plus bas, alors même que l'addi- 
tion de graisses étrangères ne dépasse pas 5 p. 100. 

Dosage du sacre. — On triture dans un mortier 16«*',20 du produit 
avec de l'alcool de façon à obtenir une pâte fluide que l'on transvase 
dans une éprouvette graduée avec environ 150 c. c. d'eau, on ajoute 
10 c. c. d'acétate neutre de plomb et on complète avec de l'eau le 
volume de 216 c. c, on filtre et on observe la liqueur au sacchari- 
mètre dans un tube de 40 cent, ou dans un tube de 20 cent, en mul- 
tipliant le résultat obtenu par 2. 

Dosage de l'amidon. — Dans le cas où l'examen microscopique a révélé 
la présence de matières amylacées, on prélève 5 ou 10 gr. de l'échan- 
tillon que l'on épuise par de l'alcool faible qui dissout le sucre ; on in- 
troduit le résidu dans un ballon à parois épaisses avec 50 c. c. d'eau et 
1 c. c. d'acide chlorhydrique, on bouche le ballon solidement et on 
le chauffe pendant 1 heure à 110-11 5°. Tout l'amidon est transformé en 
dextrose, on filtre la solution et on y dose la dextrose avec la liqueur 
de Fehling, 10 parties de dextrose correspondent à 9 parties d'amidon. 

Dans le cas d'un chocolat, la proportion de matière amylacée qu'il 
peut renfermer frauduleusement est souvent trop faible pour que ce 
procédé soit applicable ; on peut alors avoir recours à la méthode 
indiquée par M. Pennetier qui consiste à déterminer, par comparaison 
avec des échantillons types de chocolats renfermant des qualités con- 
nues de matières amylacées, le nombre de grains d'amidon visibles 
au microscope sur une même surface. 

Voici, d'après M. L'hote, la composition des principales sortes de 
cacaos : 



PROVENANCE 



Guayaquil 

Carupano 

P*uerto-Cabello . . . . 
Puerto-Cabello torréfie 

Haïti 

Trinité 

Martinique 

Martinique torréfié. . 

Para 

Guayra 

Guayra torréfié .... 
Maraffnan torréfié . . 

San Yago 

Caraque 



EAU 


BEURRE 


CENDRES 


6,50 


40,10 


3,75 


6,50 


47,70 


3.75 


7,00 


40,36 


3,35 


5,00 


45,'23 


3,65 


6,00 


42,96 


2,85 


6,50 


48,9,3 


2,95 


7,50 


41,20 


2,75 


2,00 


45,56 


f'?2 


6,20 


37,13 


3,15 


7,00 


35,96 


4,00 


4,60 


49,26 


3,70 


4,20 


45,80 


2,75 


6,00 


46,03 


2,25 


4,20 


51,50 


4,00 



AZOTE 



2,38 
2,18 
2,18 
2,19 
2,24 
2,23 
2,25 
2,32 
2,09 
2,18 
2,20 
2,22 
1,88 
1,16 
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COMPOSITION MOYENNE DU CHOCOLAT 

Eau 0,98 à 1,22 

Cendres 1,87 à 1,75 

Sucre 56,34 à 59,07 

Beurre de cacao 21,40 à 23,80 

Amidon et glucose 0,97 à 1,83 



CACHOU 

Le cachou est un extrait solide préparé avec la partie corticale du 
bois et les fruits d'une espèce d'acacia qui croît aux Indes. Il est 
l'objet de fraudes assez nombreuses. 

Les substances avec lesquelles il est le plus souvent adultéré sont 
les matières minérales, l'amidon, les matières astringentes et le sang. 

Les matières minérales étrangères, sable, ocre, argile, etc.. se 
reconnaissent par une simple incinération dans une capsule de pla- 
tine ; si le cachou est pur, il ne doit pas donner plus de 4 à 5 p. 100 
de cendres. Si le nombre trouvé est plus élevé, on peut reconnaître 
la fraude par l'analyse du résidu calciné. 

Pour rechercher l'amidon, on épuise une certaine quantité dé 
cachou par l'alcool, le résidu insoluble est repris par l'eau bouillante, 
on laisse poser, et, à la liqueur surnageante, on ajoute, après son 
refroidissement, un peu d'eau d'iode, qui, dans le cas de la présence 
de l'amidon, donne une coloration bleue. 

Pour constater la présence des matières astringentes, on traite par 
l'eau froide une certaine quantité de cachou pulvérisé, on filtre, et, à 
la liqueur filtrée, on ajoute un peu d'une solution de chlorure ferrique 
qui fait virer au noir la teinte verte que donne le cachou pur. 

Le sang se reconnaît en faisant bouillir le cachou avec de l'alcool, 
on filtre et le résidu séché est chauffé dans un tube ; s'il se produit 
des vapeurs ammoniacales, c'est que le cachou renferme du sang. 

Un bon cachou, épuisé par l'éther, doit abandonner à ce véhicule 
environ 53 p. 100 de son poids. 

Enfin, pour déterminer la valeur d'un cachou, on doit y doser 
l'acide cachoutannique et la catéchine. On prend 1 gr. de cachou que 
l'on fait dissoudre dans une assez grande quantité d'eau chaude, on 
filtre, on ajoute à la liqueur filtrée une solution de chorhydrate d'am- 
moniaque, puis, à l'aide d'une burette graduée, on y verse une solu- 
tion de 1 gr. de gélatine dans 100 c. c. d'une solution saturée à froid 
de chlorhydrate d'ammoniaque jusqu'à ce qu'une goutte de cette 
solution ne donne plus de précipité en présence de quelques centi- 
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mètres cubes du liquide filtré. Chaque centimètre cube de la solution 
de gélatine correspond à 0,0139 d'acide cachou tannique. 

Pour doser la catéchine, on filtre le liquide pour le débarrasser du 
précipité d'acide cachoutannique et de gélatine et on l'agite avec de 
î'éther. On épuise de même par Téther le résidu insoluble résultant 
nt du cachou par l'eau ; on réunit les liqueurs éthérées, 
vaporer à sec et on reprend le résidu par de l'eau chaude 
'ande quantité pour dissoudre toute la catéchine. A la 
>i obtenue on ajoute un nombre de gouttes déterminé 
3n de sulfate d'indigo et on titre, avec une solution de per- 
de potassium, jusqu'à coloration verte. Du titre obtenu on 
Bi quantité reconnue nécessaire de permanganate pour 
le sulfate d'indigo au vert et on calcule la proportion de 
oit par un essai comparatif direct sur de la catéchine pure, 
ettant, d'après Gûnther, qu'à 16 parties d'oxygène, four- 
)ermanganate, correspondent S»*, 32 de catéchine. 



CAFE 



RT. — Dosage de la caféine. — Procédé Comaille {Joum, 
t. XXII, 1875, p. 414). — 5 gr. de café réduits en poudre 
lélangés avec 1 gr. de magnésie calcinée et un peu d'eau, 
échée au bain-marie, est épuisée à chaud, à trois reprises, 
de chloroforme. On filtre, on évapore et le résidu est 
l'eau bouillante qui dissout la caféine; on filtre, et la 
porée donne la caféine que l'on fait sécher et que l'on pèse. 
Paul et Cownley (Journ Ch. et Ph,, 1886, p. 284). — 50 gr. 
uit en poudre fine, sont mélangés avec de la chaux humide 
par de l'alcool; on évapore la solution alcoolique et on 
résidu par un peu d'eau et quelques gouttes d'acide sul- 
1 filtre pour séparer le sulfate de calcium et la liqueur 
épuisée à plusieurs reprises par du chloroforme. La solu- 
)formique évaporée donne la caféine que l'on fait sécher 
pèse. 

*aul et Cownley le café vert renferme : 

LU 8 à 9 p. 100 

Lféine 1,10 à 1,28 — 

ndres 3,5 à 4,0 — 

ions. — La principale fraude dont peut être l'objet le café 
ignalée par M. Padé (Soc, Ch,, t. XLVII, 1887, p. 501). Les 
!s, débarrassés par triage des fèves trop altérées, sont lavés 
lour enlever les sels solubles provenant de l'eau de mer, 
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puis sottt décolorés par l'eau de chaux ; on les lave ensuite de nouveau 
pour enlever la chaux et on les soumet à une dessiccation rapide dans 
une étuve chauffée et ventilée. On leur donne alors la nuance voulue, 
soit par une torréfaction légère, soit par une teinture avec des oran- 
gés azoïques. On transforme également les cafés Santos verts en cafés 
oranges imitant les Java préangers, par une torréfaction du même 
genre. 

M. Pabé indique, pour reconnaître les cafés verts manipulés par 
torréfaction partielle, d'en déterminer la densité. Les cafés verts natu- 
rels ont une densité toujours comprise entre 1 368 et 1 041, tandis que 
les cafés ayant subi une légère torréfaction ont une densité toujours 
inférieure de 899 à 929. 

Quant aux matières colorantes employées pour modifier leur nuance, 
on les décèle facilement en faisant macérer le café quelques instants 
avec de Talcool ordinaire qui dissout le colorant. 

CAFÉS GRILLÉS EN GRAINS. — La torréfaction fait perdre au café 
environ de 17 à 20 p. 100 de son poids, mais sa richesse en caféine 
n'est pas sensiblement modifiée. Voici les résultats obtenus par 
MM. Paul et Cownley : 

Perte de poids à Caféine p. 100 Caféine p. 100 
la torréfaction avant après 

Torréfaction légère 13,7 1,10 1,30 

— moyenne 16,0 1,10 1,36 

— excessive 31,7 1,10 1,25 

- Divers auteurs ont signalé l'emploi, pour falsifier des cafés grillés 
en grains, de mélanges de chicorée ou de matières amylacées grillées 
employées seules ou additionnées d'argile et moulées en forme de 
grains de café dans des moules spéciaux. Mais ces fraudes grossières, 
toujours faciles à reconnaître au simple aspect du produit, et à la 
façon dont il se comporte dans l'eau, dont il s'écrase sous la dent et 
au besoin par l'examen microscopique, sont très rares. 

Van Hamel Roos {Revue intem. des falsif., 1891) a encore appelé 
l'attention sur un procédé de falsification du café grillé en grains 
consistant à le livrer au commerce après l'avoir épuisé en vue de la 
fabrication d'un extrait de café. Le produit ne renfermait plus que 
1 p. 100 de matières solubles dans l'éther au lieu de 12 à 14 p. 100. 

Mais la fraude la plus fréquente que l'on fait subir au café torréfié 
en grains consiste à compenser la perte qu'il éprouve par la torré- 
faction, soit en lui ajoutant au moment du grillage une certaine 
quantité de sucre, de mélasse, de glucose ou de dextrine, soit encore, 
comme l'a signalé M. Pabé, en soumettant les grains grillés, pendant 
un certain temps, à l'action de la vapeur d'eau ; on peut ainsi faire 
absorber au café jusqu'à 20 p. 100 d'eau sans qu'il paraisse humide. 
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D'après MM. Stutzer et Reitmair, pour reconnaître la présence du 
sucre, on traite 20 gr. de café torréfié, en grains entiers, par 500 c. c. 
d*eau chaude. On agite vivement pendant cinq minutes et on filtre. 
On prélève 50 c. c. de liquide filtré que Ton fait évaporer dans une 
capsule de platine, on sèche le résidu à Tétuve, on pèse, on calcine, 
on pèse de nouveau et la dififérence donne Vextrait organique. Le café 
grillé sans addition de sucre donne, en extrait organique, de 0,44 
à 0,72 p. 100, quant aux cafés enrobés avec du sucre, de la mélasse, 
du glucose ou de la dextrine, la dose d'extrait varie de 1,81 à 8,31 
p. 100. Ces cafés en outre colorent toujours en quelques minutes Teau 
froide en jaune ou brun. 

D'après M. Pabé, pour reconnaître le mouillage des cafés torréfiés, 
il suffit de doser Peau par dessiccation à Tétuve à 110<>. Les cafés tor- 
réfiés ne perdent, dans ces conditions, que 1 à 2 p. 100, tandis que 
les cafés mouillés perdent en plus la quantité d'eau ajoutée. 

CAFÉS GRILLÉS MOULUS. — C'est la forme sous laquelle le café 
est le plus souvent falsifié. Les matières les plus généralement 
employées sont les matières minérales, la chicorée, les haricots, pois, 
glands, racines de pissenlit, carottes, céréales, dattes, figues grillées, 
les sucres ou mélasses, le caramel, etc., enfin le café peut aussi avoir 
été mouillé. 

Les matières minérales sont facilement décelées par le dosage des 
cendres ; le café pur donne en général de 3 à 5 p. 100 de cendres, un 
poids plus élevé démontrerait la présence de matières minérales ajou- 
tées frauduleusement. 

La présence de caramel provenant d'un enrobage effectué avant le 
grillage ainsi que le mouillage sont reconnus par les méthodes indi- 
quées précédemment pour les cafés grillés en grains. Quant aux 
diverses substances adultérantes telles que chicorée, haricots, pois, 
glands, dattes, figues, etc., la meilleure méthode pour en déceler la 
présence consiste dans l'examen microscopique du produit. On peut, 
au préalable, projeter une certaine quantité de café dans de l'eau 
froide contenue dans un verre conique. Si le café est pur il surnage 
quelque temps et n'absorbe l'eau qu'assez lentement, si, au contraire, 
il est mélangé de chicorée, celle-ci s'imprègne immédiatement et 
tombe au fond du verre; la plupart des substances adultérantes géné- 
ralement employées pour falsifier le café se comportent comme la 
chicorée ; aussi est-il avantageux de mettre de côté les particules qui 
se sont réunies les premières au fond du verre pour les soumettre à 
l'examen microscopique. Il est, en outre, à observer que, dans cet 
essai, lorsque le café est pur, l'eau ne prend qu'une teinte jaunâtre 
assez faible, tandis que s'il est falsifié par addition de chicorée ou 
d'autres matières grillées, ou encore s'il renferme du caramel, le 
liquide prend rapidement une teinte brune, il ne faut excepter que 
les céréales grillées qui ne communiquent à l'eau aucune couleur. 
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Lorsque, par l'examen microscopique, on aura décelé la présence 
d'une -matière étrangère dans le café, an pourra en déterminer 
approximativement la dose par un examen chimique comprenant la 
détermination de la proportion de cendres, d'extrait éthéré, d'extrait 
aqueux et au besoin de caféine et comparant les résultats obtenus à 
ceux fournis, dans les mêmes conditions, par le café ^pur et par la 
matière employée pour le falsifier. 

Dosage des cendres. -— Le dosage est fait sur 10 gr. que l'on inci- 
nère dans une capsule de platine. Si le café est pur la proportion des 
cendres est en général comprise entre 3,5 et 4,5 p. 100, au plus 5 p. 100. 
D'après Ch. Girard, le dosage du chlore dans les cendres permet 
d'évaluer la quantité de chicorée, celle-ci contient en moyenne 0,20 
p. 100 de chlore, tandis que le café n'en contient que 0,03 à 0,04 
p. 100. Le chlore pourra être dosé par le procédé au sulfocyanure. 

Extrait éthéré. — 5 gr. de café sont introduits dans un tube fermé 
avec 50 c. c. d'éther, on bouche le tube hermétiquement et on agite le 
tout à plusieurs reprises pendant une heure ; on laisse poser et, quand 
le liquide supérieur est éclairci, on en prélève 10 c. c. correspondant 
à 1 gr. de café, on fait évaporer l'éther et on pèse le résidu. 

Extrait aqueux. — 10 gr. de café sont mis à bouillir avec 200 c. c. 
d'eau dans un ballon pendant 15 à 20 minutes, on filtre, on lave le 
résidu avec 50 c. c. d'eau chaude , on laisse refroidir et on complète 
avec de l'eau le volume de 250 c. c. On en prélève 25 c. c, correspon- 
dant à 1 gr. de café, que l'on fait évaporer au bain-marie, on sèche 
le résidu et on pèse. Le degré de torréfaction du café a très peu d'in- 
fluence sur les résultats. 

Dosage de la caféine. — On emploiera les mêmes procédés que 
ceux indiqués pour le dosage de la caféine dans les cafés verts. 

COMPOSITION DU CAFÉ TORRÉFIÉ ET DE QUELQUES-UNS DE SES SUCCÉDANÉS 





EAU 


CENDRES 


EXTRAIT 
éthéré 


EXTRAIT 
aqueux 


CAFÉINE 


Café torréfié 


1,5 à 3,8 


3,5 à 4,5 

6 à 10 
2,0 
3,4 
4,8 
3,3 


10 à 15 

1,1 à 2,0 

2,8 
3,4 
3,^ 


22 à 25 
63 à 77 

» 

73 

61 

32 


1,2 à 1,3 








Chicorée 


10 à 12 
1:^,8 
18,9 
15,'2 
3,4 


Glands torréfiés 

Figues grillées 

Seigle grillé 

Orge grillée 
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Le bois de Campêche en poudre ou copeaux renferme, normale- 
ment, environ 14 p. J 00 d'eau, mais quelquefois sa proportion d'eau 
peut atteindre jusqu'à 40 et 50 p. 100 ; on la détermine aisément par 
dessiccation à l'étuve à 100<^. 

Le bois de Campêche peut aussi avoir été traité par des alcalis, tels 
que l'eau de chaux ou la lessive de soude, en vue de développer sa 
nuance et de la faire apparaître plus foncée. 11 possède alors une 
réaction alcaline que ne présente jamais le bois naturel. 

La présence des matières minérales dans la poudre de bois est 
décelée par l'incinération et l'analyse des cendres. 

Enfin, son pouvoir colorant devra être déterminé par un essai par 
voie de teinture, en teignant un échantillon de tissu de coton mor- 
dancé en bandes de 25 centimètres carrés dans un bain de 5 gr. de 
bois en poudre et 250 c. c. d'eau. On chauffe une heure au bain-marie, 
on lave Féchantillon, on le fait sécher, puis on compare les nuances 
obtenues avec celles fournies, exactement dans les mêmes conditions, 
par un échantillon type. On peut aussi faire l'essai de teinture sur de 
la laine mordancée au bichromate de potassium, d'après la méthode 
indiquée pour l'essai des extraits de campêche. (Voir Extraits de 
campêche,) 

CAMPÊCHE (EXTRAITS DE]. — Les extraits de bois de Campêche 
se trouvent dans le commerce, soit sous forme solide, de pâte ou 
d'extraits liquides. 

Les principales matières employées pour leur falsification sont les 
extraits de châtaignier, la mélasse , certains sels, tel que le sulfate de 
sodium, l'alun, le chlorure de sodium et l'empois d'amidon, que l'on 
rencontre plus spécialement dans les extraits solides ou en pâte. 

Un dosage de l'eau par dessiccation à l'étuve à 100°, indiquera la 
proportion de matières sèches que renferme l'échantillon. 

Le dosage et l'analyse des cendres permettront de reconnaître la 
présence et la nature des substances minérales étrangères. 

Dosage de la mélasse. — La mélasse et le glucose, ajoutés fraudu- 
leusement aux extraits de campêche, peuvent être dosés par fermen- 
tation. On dissout 100 gr. de l'extrait dans un demi-litre d'eau chaude, 
on ajoute environ un demi-gramme d'acide tartrique, puis, après 
refroidissement, 5 gr. de levure. On introduit le tout dans un flacon 
d'un litre muni d'un tube en S contenant un peu de mercure et on 
maintient le tout aune température de 25 à 30*. Quand la fermentation 
est terminée, ce que l'on reconnaît à la cessation du dégagement 
d'acide carbonique, on dose l'alcool dans le liquide fermenté. (Voir 
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Alcoométrie.) 100 parties en volume d'alcool à 100<» centésimaux cor- 
respondent sensiblement à 166 de sucre ou 358 démêlasse à 45 p. 100 
de sucre. Il est indispensable de faire cet essai comparativement avec 
un même poids du même extrait pur, car tous les extraits de cam- 
pêche renferment normalement du glucose dont il faut tenir compte. 
On devra donc retrancher de la quantité d'alcool fournie par Téchan- 
tillon celle obtenue avec l'extrait type et, si la différence est notable, 
on en déduira la proportion de mélasse correspondante. 

Recherche et dosage des matières astringentes. (Houzeau, C. R,, 
t. LXVII, p. 716.) — On épuise entièrement par Féther absolu 1 gr. ou 
OP'jS de l'extrait suspect, préalablement desséché à 110<^, et on prend 
le poids des matières solubles. La partie de l'extrait qui ne s'est pas 
dissoute est, à son tour, reprise par l'alcool absolu , jusqu'à complet 
épuisement. La comparaison de ces divers poids avec ceux qui sont 
fournis, dans des conditions semblables, par un extrait authentique, 
soumis au même examen, suffit pour faire suspecter la fraude. 

iOO parties d'extrait authentique de campêche donnent ainsi 87, l 
de matières solubles dans l'éther et 14,3 de matières solubles dans 
l'alcool. L'extrait de châtaignier, au contraire, n'abandonne rien ou 
presque rien à l'éther, tandis qu'il est sensiblement soluble dans 
l'alcool. 

Pour savoir maintenant si l'extrait suspect ne diffère pas seulement 
de l'extrait authentique par les proportions des matières solubles 
dans l'alcool ou l'éther, mais aussi par la nature de ses principes 
constituants, il suffit de soumettre les deux échantillons à un essai 
de teinture. Sous le même poids, les produits solubles dans l'alcool 
et l'éther de chaque extrait devront teindre, d'une manière semblable, 
la même surface de calicot mordancé s^ls ont la même composition 
et, d'une façon différente, s'ils ne sont pas formés des mêmes prin- 
cipes immédiats. 

Recherche de l'amidon. — On utilisera pour cette recherche la 
portion de l'extrait restée insoluble après les traitements précédents à 
l'éther et l'alcool. L'amidon y sera décelé, soit par l'examen micros- 
copique, soit par la coloration bleue qu'il donne avec l'eau d'iode. 

Bssai par voie de teinture. (Siebold, Soc, Chim., 1889 (2), p. 858.) — 
La plupart des extraits de bois colorants contiennent leur ma- 
tière colorante sous deux états différents ; une portion toute formée 
et une autre non encore développée ; les mordants oxydants 
comme le bichromate de potassium fixent la totalité de la matière 
colorante, mais beaucoup d'autres, tels que l'alun et les sels d'étain, 
ne se combinent qu'avec la matière colorante toute formée ou avec 
celle qui a pu s'oxyder pendant l'opération de la teinture. 

Dans les essais de teinture on ne devra donc employer l'alun ou 
les sels d'étain que dans les cas où l'on voudra seulement avoir une 
indication sur un extrait devant être utilisé, pour un usage spécial. 
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mais si ron désire se renseigner sur la valeur réelle d'un extrait, il 
faudra toujours employer, comme mordant, le bichromate de potassium. 

Les étoffes de coton mordancées ne donnent pas en général de bons 
résultats car, le plus souvent, le bain n'est pas complètement épuisé. 

Il est donc préférable de faire usage d'un tissu de laine dont on 
prend 10 gr. que l'on mordance avec 3 p. 100 de bichromate de 
potassium pendant une heure et demie à une température voisine de 
î'ébullition ; on lave, puis on teint dans un bain contenant 1 gr. 
d'extrait. On compare ensuite la nuance avec celle obtenue dans les 
mêmes conditions avec un même poids d'extrait type. 

En répétant l'essai avec des proportions dififérentes de l'extrait à 
essayer, on peut arriver à déterminer quel est le poids exact de cet 
extrait qui correspond à 1 gr. de l'extrait type. 



CAOUTCHOUC VULCANISE 

Le caoutchouc vulcanisé, en dehors de la gomme résine et du soufre, 
est presque toujours additionné de diverses substances dans le but 
de le colorer, de lui communiquer plus de dureté ou de résistance et 
d'en diminuer le prix. Les produits les plus employés sont le cinabre 
ou le sulfure d'antimoine (soufre doré) employés pour sa vulcanisation 
et sa coloration, la craie, le plâtre, l'oxyde de zinc, le sulfate de 
baryum, le talc, etc., enfin les caoutchoucs factices formés par de 
l'huile de lin épaissie par du soufre ou du chlorure de soufre et dont 
on fait aujourd'hui un très grand emploi dans la fabrication de tous 
les caoutchoucs livrés au commerce. 

Les compagnies de chemin de fer, la marine, etc. exigent, dans les 
caoutchoucs vulcanisés qui leur sont livrés, la présence de 3 p. 100 
de soufre combiné, sans soufre libre et au plus 1 p. 100 d'impuretés, 
soit une teneur de 96 p. 100 de caoutchouc pur sans mélange 
d'autres gommes ou de caoutchoucs factices. La densité du produit 
doit en outre être comprise entre 0,919 et 0,956. 

Détermination de la densité. — Cette détermination peut se faire 
par la méthode du flacon, en ayant soin de faire bouillir au préa- 
lable dans le flacon, avec de l'eau, l'échantillon divisé en menus 
fragments, de façon à en éliminer toutes les bulles d'air adhérentes. 

La densité du caoutchouc est très variable. S'il ne renferme ni 
sulfure d'antimoine qui, tout en le rendant plus dense, augmente 
sa valeur, sa qualité sera d'autant moindre que sa densité sera plus 
grande. D'après Donath, les caoutchoucs d'un poids spécifique supé- 
rieur à 1,3 doivent être, sans exception, considérés comme défectueux, 
car ils ne contiennent pas moins de 30 p. 100 de matières minérales. 

Dosage du soufre. -^ Ce dosage peut se faire par la méthode de 
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Carias en chauffant en tube scellé O^*",! à.08'',2 de matière avec de l'a- 
cide nitrique fumant et dosant le soufre à l'état de sulfate de baryum. 

On obtient ainsi le soufre total dont une partie pouvait exister dans 
le caoutchouc sous forme de sulfate de baryum ou de sulfate de calcium. 

Pour doser le soufre de vulcanisation seul, Reinhart propose de 
brûler à basse température dans un courant d'oxygène un poids 
connu de caoutchouc, disposé dans une nacelle, à l'intérieur d'un tube 
en verre ; on dirige la vapeur dans de l'acide chlorhydrique étendu 
additionné de brome, et on dose l'acide sulfurique formé à l'état de 
sulfate de baryum. Ce procédé est exact, mais, si le caoutchouc 
renferme de l'oxyde de zinc ou de la craie, une partie du soufre peut 
rester dans le résidu sous forme de sulfate et échapper à l'analyse. 

Le caoutchouc vulcanisé renferme en général de 5 à 8 p. 100 de 
soufre de vulcanisation. 

Dosage du cinabre. — La présence du cinabre dans le caoutchouc 
se reconnaît à sa nuance rouge vif. 

Pour le doser on prend 1 gr. de l'échantillon finement divisé à la 
râpe, qu'on traite par 30 c. c. d'acide nitrique. On chauffe jusqu'à ce 
qu'il ne se dégage plus de vapeurs nitreuses. Le caoutchouc se dissout 
et le cinabre reste insoluble. On décante la liqueur claire surnageant 
et on lave le cinabre à deux ou trois reprises, d'abord avec de l'acide 
nitrique, puis à l'eau, on sèche à 100<> et on pèse. Il faut se garder de 
laver de suite à l'eau, ce qui déterminerait la précipitation de flocons 
jaunâtres de matière organique soluble dans l'acide nitrique (Donath). 

On s'assure de la pureté du cinabre obtenu en le calcinant ; s'il 
renfermait des matières étrangères telles que du sulfate de baryum, 
celles-ci resteraient comme résidu. 

Dosage du sulfure d'antimoine (soufre doré d'antimoine). — - Les 
caoutchoucs vulcanisés au sulfure d'antimoine sont de nuance rouge 
brun. 

2 gr. de l'échantillon finement râpé, sont chauffés dans un creuset de 
porcelaine avec environ 10 gr. de sulfure de sodium cristallisé ; quand 
tout bouillonnement a cessé, on porte la température au rouge 
sombre. Après refroidissement, on reprend la masse par de l'eau, on 
filtre pour séparer le charbon et, dans la hqueur filtrée, on ajoute 
de l'acide chlorhydrique qui précipite le sulfure d'antimoine mélangé 
de soufre. On recueille le précipité sur un filtre, on le lave à l'eau 
et on le met a digérer avec du sulfure d'ammonium additionné d'am 
moniaque qui dissout le sulfure d'antimoine, on filtre pour séparer 
le soufre, on évapore à sec et le résidu est transformé par l'acide 
nitrique en oxyde d'antimoine Sb^O* qu'on pèse (Unger). 

Dosage des autres matières minérales. — 1 à 2 gr. de l'échantillon 
sont incinérés et, dans les cendres, on dose, par les méthodes ordi- 
naireSj l'alumine, l'oxyde defer, l'oxyde de zinc, la chaux, la baryte, la 
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magnésie, la silice qui peuvent s'y trouver. Si Téchantillon renfer- 
mait en même temps du cinabre ou du sulfure d'antimoine, il fau- 
drait en tenir compte, mais sans déterminer leur poids qui, vu leur 
volatilité, serait toujours inexact. 

Les proportions de matières minérales que renferment les caout- 
choucs du commerce sont très variables. Les bons caoutchoucs 
peuvent en renfermer de 3 à 20 p. 100, les caoutchoucs de qualité 
inférieure jusqu'à 60 et 70 p. 100. 

Dans l'analyse des caoutchoucs destinés aux usages médicaux, on 
doit s'assurer de l'absence de métaux toxiques. 

Recherche et dosage du caoutchouc factice. — Pour rechercher 
dans le caoutchouc la présence des factices (huile de lin épaissie par 
du soufre ou du chlorure de soufre), M. Henriques (Mon, Scient.^ 4893, 
p. 698), indique la méthode suivante : on fait bouillir au réfrigérant à 
reflux 3 à 5 gr. du produit avec un excès de solution alcoolique de soude 
caustique à 7 ou 8 p. 100 de Na*0. Après quelques heures, on chasse 
l'alcool par évaporation, on ajoute de l'eau et on recueille le précipité 
sur un filtre taré, on le fait sécher, on le pèse et on y dose les cendres ; 
connaissant d'un autre côté la teneur en cendres du produit primitif, 
on peut en déduire la proportion de matière organique dissoute. 

Avec les caoutchoucs naturels, la proportion de matière orga- 
nique dissoute est toujours très faible, 2 à 3 p. 100; tandis qu'avec 
les caoutchoucs factices, le résidu ne contient souvent que des traces 
de matière organique, la presque totalité des corps gras, qui consti- 
tuent le factice, ayant formé avec la soude un savon soluble . 

M. Lobry de Bruyn conseille, pour l'essai des caoutchoucs vulcani- 
sés de soumettre le produit à l'action de la chaleur sèche, pendant 
deux heures, dans une étuve chauffée à 135® et pendant quatre heures 
à l'action de l'eau sous pression h ilO^ environ. Après l'un ou l'autre 
de ces deux traitements, le caoutchouc doit avoir conservé à peu près 
ses propriétés premières. Les sortes de qualité inférieure mélangées 
de factices deviennent cassantes, poisseuses et perdent leur élasticité. 

CARTHAME 

Le carthame, safranum ou saflor, est la fleur d'une sorte de char- 
don, le CçLrthamus tinctoriiLs, On le trouve dans le commerce sous 
forme de galettes aplatiesjdejnuance rouge vif, une nuance terne est 
un indice de mauvaise préparation. 

Il cède à l'eau de 26 à 36 p. 100 d'une matière colorante jaune et 
le résidu renferme deux autres matières colorantes solubles dans les 
liqueurs alcalines, l'une jaune sans intérêt et l'autre rouge, l'acide 
carthamique, qui est la seule utilisable en teinture et dont la propor- 
tion varie de 0,3 à 0,6 p. 100. 
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La richesse du carthame s'apprécie par un essai comparatif de 
teinture sur un poids connu de coton. 



CERESINE 

• Voir Paraffine. 

CHLORAL 

L'hydrate de chloral du commerce doit présenter les caractères 
suivants : 

Dissous dans l'eau il ne doit pas rougir d'une façon sensible le 
papier bleu de tournesol. 

Sa solution, additionnée d'acide nitrique, ne doit pas donner, an 
moins immédiatement, de précipité avec le nitrate d'argent. Chauffé, 
il doit se volatiliser en entier sans donner de vapeurs inflamrnables. 

Pour doser le chloral on en dissout 1 gr. dans 10 c. c. de solution 
normale de soude. On chauffe et on titre l'excès de soude employé. 

1 c. c. de soude normale correspond à 08'^,1655 d'hydrate de chlo- 
ral. Si le chloral renferme de l'acide chlorhydrique on le neutralise 
au préalable en agitant sa solution avec du carbonate de calcium pur. 

CHLOROFORME 

Le chloroforme renferme quelquefois, comme impuretés prove- 
nant de son altération ou d'une purification incomplète, du chlore, 
de l'acide chlorhydrique ou du gaz chloroxycarbonique. Il peut en 
outre contenir de l'alcool, de l'éther, des composés méthyhques et 
amyliques, de l'aldéhyde, etc.. 

Le chloroforme pur doit bouillir à 60o,8. 

Agité avec de l'eau, il doit conserver sa transparence, dans le cas 
contraire c'est qu'il contient de l'alcool. On peut aussi l'agiter avec 
quelques cristaux d'acide chromique, qui sous l'influence de l'alcool et 
de la plupart des matières étrangères que le chloroforme peut 
renfermer, se transforme en sesquioxyde de chrome vert. 

Pour rechercher l'alcool amylique, on distille le chloroforme au 
bain-marie et on traite le résidu par un mélange d'acide sulfurique 
et de bichromate de potassium, il se forme de l'acide valérianique 
facile à reconnaître à son odeur. 

L'aldéhyde et l'acide formique pourront être décelés par leur 
action réductrice sur le nitrate d'argent. 

Agité avec une solution de nitrate d'argent le chloroforme ne doit 
pas y produire de trouble ; s'il se forme un précipité, il doit être 
attribué à la présence du chlore, de l'acide chlorhydrique ou de gaz 
chloroxycarbonique. 



DICT. SUBST. ORGAN. 



Digitized by LjOOQ IC 



82 CIDRE 

Mis en présence de teinture de tournesol, il doit présenter une 
réaction neutre. 

Agité avec une solution d*iodure de zinc et d'amidon, il ne doit pas 
donner de coloration bleue. 

L'acide sulfurique concentré doit être sans action sur lui ; 20 c. c. 
agités avec 15 c. c. d'acide ne doivent donner aucune coloration, 
même après une heure de contact. 

La plupart des matières étrangères que le chloroforme peut 
renfermer peuvent être décelées en agitant dans un tube à essai 
5 ce. du chloroforme suspect avec 1/2 c. c. de permanganate de 
potassium à 0,25 p. iOO qui, au bout de dix minutes, ne doit pas 
encore être décoloré. 

Enfin, d'après M. Regnauld, on peut encore, pour constater la pureté 
du chloroforme, agiter dans un flacon à l'émeri bien sec 2 c. c. du 
produit avec 1 à 2 milligr. de fuchsine ou de bleu d'aniline ; après 
quelques minutes on filtre et, si le chloroforme est pur, la liqueur 
filtrée doit être incolore. 



CHOCOLAT 

Voir Cacao. 

CIDRE 

Le cidre est une boisson alcoolique obtenue par la fermentation du 
jus de certaines espèces de pommes. 

Les principales falsifications qu'on lui fait subir sont : le mouillage, 
qui est presque général, l'addition de glucose en vue d'augmenter 
sa teneur en alcool, celle de craie ou de carbonate de sodium, plus 
rarement de céruse ou de litharge pour masquer une acidité trop 
prononcée, enfin l'emploi d'antiseptiques et de matières colorantes 
étrangères. 

Déterminationdadegréalcoolique.— On opère par distillationd'après 
les mêmes méthodes que celles indiquées pour la bière ou le vin. 

Extrait sec. — On opère comme pour le vin en faisant évaporer 
dans une capsule de platine à fond plat 20 c. c. de cidre et main- 
tenant l'extrait pendant six heures à l'étuve à 95<*. 

Le laboratoire municipal de Paris admet que la composition 
moyenne du cidre complètement fermenté est de : 

Alcool 50 à 60 

Extrait sec par litre 30 gr. 

Cendres 2?'',8 
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et que tout liquide vendu sous le nom de cidre devra être considéré 
comme mouillé ou déclaré sous le nom de boisson lorsque le taux de 
ses éléments sera inférieur à la limite suivante : 

Alcool ,..,.,..,. 3** 

Extrait sec par litre 18 gr, 

Cendres t?%7 

Si le cidre examiné n'est pas complètement fermenté, la dosQ 
-d'extrait sera nécessairement plus élevée en même temps que le degré 
alcoolique sera moindre ; mais alore, par le calcul, on pourra déter- 
miner la proportion d*alcool correspondant au gucre et l'ajouter h 
celui obtenu par distillation. 

Bocage des cçndrçs. — On évapore au bain-marie dans une capsule 
de platine 50 c, c. de cidre, on incinèi^e le résidu à une température 
aussi basse que possible et on pèse. 

Les cidres purs renferment en général de 28'',5 à 3s'',5 de cendres 
par litre ; dans le cas d'une plus forte proportion il y a lieu d'y 
rechercher la présence des carbonates de sodium ou de calcium qui, 
assez souvent, sont employés pour atténuer l'excès d'acidité du cidre, 

Les cendres du cidre pur renferment pour 100, en moyenne ; 

Carbonate de potassium, r . t 67,0 

Sels alcalins 23,0 

Phosphates insolublçs dans l'eau 10,0 

On devra aussi, dans les cendres, rechercher le cuivre, le zinc et 
surtout le plomb que le cidre a pu dissoudre par suite de son séjour 
dans des récipients métalliques. 

Dosage du sucre. — On décolore le cidre par filtration sur du noir 
animal et on y dose le glucose au moyen de la liqueur de Fehling 
par la njéthode pondérale de Soxhlet. ;voir Saccharimétrie.) Dans 1q 
cas où Ton a affaire à un cidre doux, on le dilue de façon à l'amener 
à une teneur en glucose d'environ 1 p. iOO. 

Les proportions de sucre que peut renfermer le cidre sont excessi-. 
vement variables, mais, même dans les cidres ayant subi une bonne 
fermentation, la proportion de sucre peut encore atteindre 8 à 10 gr, 
par litre et 3 à 4 gr. après deux ans de conserve. 

Recherche du glucose. — Pour découvrir dans un cidre l'addition 
de glucose du commerce, on se base sur ce fait que ces glucoses 
renferment des matières non fermentesoibles déviant à droite le plan 
de la lumière polarisée. 

M. Ch. Gérard indique la méthode suivante qui est une modifl-» 
cation de celle de Neubauer. 

On commence par faire fermenter le cidre complètement de 
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manière à se débarrasser de la totalité du sucre interverti qui, 
ultérieurement, pourrait donner des résultats erronés. Le liquidé 
fermenté est saturé par un excès de craie, évaporé à sec, puis broyé 
avec de Talcool absolu. 

On filtre et on obtient ainsi une solution ne contenant d'autres 
matières actives que celles apportées par le glucose ; on évapore l'al- 
cool, on reprend le résidu par l'eau, on décolore la liqueur par le 
noir animal et, s'il y a eu addition de glucose, on obtient une solution 
déviant à droite le plan de la lumière polarisée de plusieurs degrés 
polarimétriques. 

Dosage de l'acidité. — Les méthodes indiquées pour le dosage de 
l'acidité dans la bière sont applicables à Tanalyse des cidres. 

Les cidres conservés dans des tonneaux en vidange s'aigrissent très 
facilement par suite de la transformation d'une partie de leur alcool 
en acide acétique sous l'influence du ferment acétique. Conservés 
dans de bonnes conditions ils ne doivent pas présenter une acidité 
totale, exprimée en acide sulfurique SO^H^, supérieure à 4 ou 5 gr. 
par litre. 

Recherche des antiseptiques. — Les principaux antiseptiques 
employés pour assurer la conservation des cidres sont l'acide salicy- 
lique et le bisulfite de calcium. Les méthodes à employer pour leur 
recherche sont les mêmes que celles indiquées pour le vin. (Voir 
Vin.) 

Recherche des matières colorantes étrangères. — Les matières 
colorantes le plus généralement employées pour colorer le cidre arti- 
ficiellement sont : le caramel, la cochenille, le coquelicot, la nitro- 
rhubarbe . 

Pour rechercher le caramel^ on ajoute au cidre de la gélatine, puis 
du tannin et on laisse poser. Si le cidre est pur le liquide surnageant 
est incolore, s'il renferme du caramel, la liqueur conserve une teinte 
ambrée. 

La cochenille et le coquelicot peuvent être décelés au moyen du 
réactif de Nées d'Esembeck (solution d'alun (1/il) et de carbonate de 
potassium). Avec la cochenille on obtient un précipité brunâtre deve- 
nant bleu en présence d'un alcali, au contact de l'air ; avec le coque- 
licot le précipité est rouge carmin, soluble dans un excès de réactif. 

Pour reconnaître la nitro-rhuharbe, on traite le cidre par de l'am- 
moniaque qui lui communique une teinte rouge, avec la cochenille la 
nuance est rouge violacé ; mais on peut différencier ces deux corps en 
ajoutant du chlorure stannique au cidre neutralisé par l'ammoniaque. 
Avec la nitro-rhubarbe, la laque est brune, avec la cochenille elle est 
rose violacé. 
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CIGUË 



La ciguë {conium maculatum) renferme trois alcaloïdes : la conicine. 
la mçthylconicine, la conhydrine, dout le plus important est la coni- 
cine. Les fruits seuls sont utilisés pour l'extraction deâ alcaloïdes. 

Dosage des alcaloïdes dans les fruits de ciguë. (A. Gripps, Pharm, 
Joum, [3], XVIII, 13, 511.) — 5 gr. de fruits réduits en poudre fine sont 
mélangés avec un même poids de sable et épuisés par un mélange de 
25 c. c. d'alcool absolu, 15 c. c. de chloroforme et 10 c. c. d'une so- 
lution saturée de gaz chlorhydrique dans le chloroforme. Le liquide, 
séparé du résidu, est agité deux fois avec 25 c. c. d'eau. La liqueur 
aqueuse qui a dissous le chlorhydi*ate de conicine est alcalinisée avec 
de la soude caustique et épuisée, à trois reprises, par agitation avec du 
chloroforme ; ce dernier est lavé avec de l'eau aléaline puis additionné 
d'éther saturé de gaz chlorhydrique. La solution est évaporée dans 
un courant d'air et le résidu séché à une température n'excédant pas 
90O. Le chlorhydrate de conicine obtenu est pesé ; il est bien cristallisé, 
très pur et de son poids on en peut déduire la proportion de conicine, 
sachant que 163,5 de chlorhydrate correspondent à 128,0 de conicine 
libre. 

CIRAGE 

Les produits que Ton rencontre en général dans les cirages sont les 
suivants : 

Charbon, résultant de la carbonisation du sucre ou de la mélasse. 

Charbon du noir animal. 

Suc7*e non décomposé de la mélasse . 

Acide sulfurxque en partie libre, en partie combiné. 

Soude provenant du carbonate de sodium employé pour saturer 
l'acide. 

Acide phoaphorique provenant du noir animal. 

Chaux provenant du noir animal ou de la craie. 

Oxyde de fer pouvant provenir d'un cirage coloré au tannate de 
fer. 

Enfin on y peut encore rencontrer des corps gras saponifiables, des 
huiles minérales, de la glycérine. 

Pour en faire l'analyse on procède de la façon suivante. (Hœlbling, 
Mon. Scient, 1888, p. 427.) 

Dosage de l'eau. — On la détermine par perte de poids à l'étuve 
à 1000. 
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Dosage des matières minérales. — On incinère un poids déterminé 
de cirage, on pèse les cendres et on y détermine les proportions 
d'acide phosphorique, d'acide sulfurique, de chaux et de soude. Du 
poids d'acide phosphorique obtenu on peut en déduire la proportion 
correspondante de noir animal, sachant qu'à 100 d'acide phosphorique 
correspondent 219 de phosphate de calcium et 260 de noir animal. 

Dosage du charbon. — On traite un poids connu de cirage par 
l'eau bouillante, on filtre sur un filtre taré, on lave le résidu, on le 
fait sécher et on le pèse, on l'épuisé ensuite par de Téther de pétrole 
qui dissout les corps gras et les huiles minérales. Le résidu ne con- 
tient plus alors que le charbon et les matières minérales insolubles 
dans l'eau, on le pèse, on le calcine, on pèse de nouveau et la diffé- 
rence avec le poids précédent donne le charbon total. Comme, d'après 
la proportion d'acide phosphorique obtenu dans l'analyse des cendres, 
on a pu en déduire approximativement la teneur du produit en noir 
animal, on obtiendra par différence le charbon résultant de la carbo- 
nisation du sucre. 

Dosage des corps gras et huiles minérales. — Lasolution dansl'éther 
de pétrole provenant de l'opération précédente est évaporée ; le résidu 
est pesé, puis saponifié par de la potasse alcoolique ; le savon obtenu 
est évaporé à sec et épuisé par de l'éther de pétrole qui dissout les 
huiles non saponifîables, on fait évaporer, on pèse le résidu et, par 
différence, on obtient la proportion des huiles saponifîables. 

Dosage de l'acide sulfurique libre. — On le dose par le chlorure de 
baryum dans une partie de la liqueur filtrée résultant du traitement 
du produit par l'eau. 

La quantité d'acide sulfurique employé dans la fabrication devra 
être représentée par le poids d'acide sulfurique libre ainsi obtenu 
augmenté de celui trouvé dans les cendres sous forme de sulfate. 

Dosage du sucre. — Le sucre est dosé par la liqueur de Fehling 
dans la liqueur filtrée provenant du traitement direct du cirage par 
l'eau. Pour obtenir la quantité totale de sucre employé pour la fâbri* 
cation du produit, il convient d'ajouter au nombre trouvé le sucre 
correspondant au charbon dosé précédemment comme résultant de 
sa carbonisation par l'acide sulfurique, sachant qu'à 1 partie de char- 
bon correspondent environ 3 parties de sucre . 

Dosage de la glycérine. — On dissout dans l'eau un certain poids 
de cirage, on met à digérer la liqueur filtrée avec du carbonate de 
baryum, on filtre, on évapore à sec et on reprend le résidu par 
de l'alcool éthéré qui dissout la glycérine et l'abandonne par l'évapo- 
ration. 
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CIRE D'ABEILLES 

La cire renferme quelquefois de minimes proportions de miel et 
est l'objet de fraudes nombreuses. Les produits les plus employés 
pour sa falsification sont : la cérésine ou cire fossile, les cires végétales, 
la paraffine, le suif, Tacide stéarique, la résine, plus rarement des 
poudres minérales telles que les ocres, le sulfate de baryum, le plâtre, 
la craie, enfin quelquefois Famidon. 

Dosage de Teau. — On sèche à Tétuve, à 100-HO», 5 gr. de cire ; la 
perte de poids donne la teneur en eau qui ne doit pas dépasser 
1 p. 100. 

Recherche des matières insolubles. — On traite à chaud un poids 
connu de cire par le chloroforme. Si la cire renferme des poudres 
étrangères minérales ou organiques elle laisse un résidu que l'on 
recueille sur un filtre. Les matières minérales : ocres, plâtre, craie, 
sulfate de baryum seront reconnues par les méthodes ordinaires de 
l'analyse minérale, l'amidon sera décelé par la coloration bleue qu'il 
prend avec l'iode. 

Détermination de la densité. — On fait fondre dans une capsule 
quelques grammes de cire, lavée à l'eau bouillante et séchée, puis on 
la fait couler, goutte à goutte, sur une plaque de verre où elle se soli- 
difie. On introduit ces gouttes de cire dans un mélange d'eau et d'al- 
cool tel que la cire y flotte librement. La densité du liquide donnera 
la densité de la cire. 

La densité des cires peut varier entre 0,963 et 0,966. L'acide stéa- 
rique, la résine et la cire végétale augmentent sa densité, 
le suif ou la paraffine la diminuent au contraire. 

Détermination du point de fusion. — On plonge la boule 
d'un thermomètre dans de la cire fondue, on laisse re- 
froidir, puis, à l'aide d'un couteau, on gratte l'excès de 
cire de façon à ne laisser vers le milieu de la boule qu'un 
anneau de quelques millimètres de hauteur. On main- 
tient, à l'aide d'un bouchon, le thermomètre dans un 
tube à essai que l'on plonge dans de l'eau que l'on chauffe 
doucement. Au moment où la cire devient transparente 
et commence à glisser le long du thermomètre, on note 
le degré qui est le point de fusion de la cire. 

La cire pure fond entre 63 et 64<>. Si la cire renferme de 
l'acide stéarique qui fond à 70<>, son point de fusion sera Yïtt, 9. 
augmenté, si, au contraire, elle renferme du suif, fusible 
à 40-50^, son point de fusion sera abaissé. Quant à la cire végétale, la 
paraffine ou la cire du Japon, leurs points do fusion sont trop voisins 
de celui de la cire pour qu'on puisse les déceler par cette méthode. 
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Procédé d'analyse de MM. Â. et P. Buisine {Mon. scientif, 1890, 
p. 1126). 

Dosage des acides libres. — On suit la méthode de Hûbl. On 
prend 3 à 4 gr. de cire et 20 c. c. d'alcool à 95° pur et neutre ; on 
chauffe jusqu'à fusion de la cire en agitant vivement, de façon à dis- 
soudre les acides libres, on ajoute quelques goultes d'une solution de 
phtaléine du phénol, puis, en agitant, une solution titrée de potasse 
demi-normale jusqu'à coloration rouge. Du volume de solution de 
potasse employée on en déduit la quantité, en milligrammes, dépotasse 
KOH nécessaire pour saturer 1 gr. de cire. 

MM: A. et H. Buisine font usage d'une solution aqueuse de soude au 
1/20 dont chaque centimètre cube correspond à Qg^. 05724 de KOH et 
à 0^^,41836 d'acide cérotique. D'après ces auteurs on peut admettre 
comme limites extrêmes pour les cires jaunes une acidité corres- 
pondant à 19 ou 21 millig. de KOH par gramme de cire ou à 13,5 
à 15,5 p. 100 d'acide cérotique. 

Dosage àe la totalité des acides libres et combinés. — On emploie 
la méthode de Becker. On fait bouillir dans un ballon, muni d'un 
réfrigérant ascendant, 3 gr. de cire avec 100 c. c. d'alcool neutre à 
95° et 10 c. c. d'une solution alcoolique de potasse correspondant 
exactement à Oe^S d'acide sulfurique SO^H^. Au bout d'une heure environ, 
lorsque toute la cire est dissoute, l'opération est terminée. On ajoute 
à la solution quelques gouttes d'une solution alcoolique de phtaléine 
du phénol et l'on titre l'excès de potasse employé à l'aide d'une solu- 
tion alcoolique titrée d'acide chlorhydrique, obtenue en faisant passer 
du gaz chlorhydrique dans de l'alcool à 95° et étendant la solution avec 
de l'alcool de façon que la liqueur corresponde à un volume égal de 
liqueur de potasse. On calcule le résultat en milligrammes de potasse 
KOII nécessaires pour saturer 1 gr. de cire. 

D'après MM. A. et P. Buisine, la quantité de potasse KOH qu'il faut 
pour saturer 1 gr. de cire pure est comprise entre 92 et 95 milligr. 

Pour obtenir des résultats concordants, il importe, avant chaque 
opération, de contrôler le titre des deux liqueurs alcooliques de 
potasse et d'acide chlorhydrique au moyen d'une liqueur normsile ordi- 
naire d'acide sulfurique. 

Dosage des acides non saturés^ de Vacide oléique et des carbures non 
saturés. — On pèse 1 à 2 gr. de cire qu'on introduit dans un flacon 
bouché à l'émeri de 250 ce. avec 25 c. c. de chloroforme. On chaufie 
au bain-marie pour faciliter la dissolution et on laisse refroidir. On 
ajoute alors 10 c. c. d'une solution titrée d'iode, préparée en faisant 
dissoudre, d'une part, 25 gr. d'iode dans 500 c. c. d'alcool à 95<> et, 
d'autre part, 30 gr. de chlorure de mercure dans 500 c. c. d'alcool et 
mêlant les deux solutions de façon à former un litre. On laisse eu 
contact pendant 2 heures, au bout de ce temps la réaction doit être 
terminée et la liqueur conserver sa teinte rouge. On titre alors l'iode 
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en excès. Pour cela on ajoute d'abord iO c. c. d'une solution d'iodure 
de potassium à 10 p. 100, 150 c. c. d'eau et quelques gouttes d'em- 
pois d'amidon, puis, à l'aide d'une burette graduée, une solution 
titrée d'hyposulfite de sodium jusqu'à ce que l'eau et le chloroforme 
soient décolorés. 

La différence avec le titre primitif, obtenu par l'action de la liqueur 
d'hyposulfite sur la liqueur d'iode, permet de calculer la quantité 
d'iode fixé par la cire. Les cires jaunes fixent ainsi 8,2 à 11,0 p. 100 
d'iode. 

Dosage des alcools, — Ce procédé est basé sur la transformation 
des alcools, en acides correspondants et hydrogène sous l'influence de 




Fig. 10. 

l'hydrate de potasse. On fait fondre dans une capsule de porcelaine 
2 à 3 gr. de cire, on y ajoute un poids égal de potasse caustique pul- 
vérisée, puis 6 à 9 gr. de chaux potassée (1 partie de potasse pour 
2 parties de chaux). Le mélange est introduit dans un tube à essai de 
dimension telle qu'il soit à peu près rempli par le mélange; le tube 
plonge dans un bain de mercure et peut à volonté, au moyen de deux 
tubes demi-capillaires munis de robinets, être mis en communication 
avec la partie supérieure ou la tubulure inférieure d'un appareil Du- 
pré iXig. 10). L'appareil étant ainsi disposé, on ferme les deux robinets 
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et soulevant le flacon Â on remplit d'eau le flacon B en faisant 
sortir l'air par l'ajutage supérieur dont on ferme ensuite le robinet. 

On chauffe alors le bain de mercure vers ISO**, la réaction com- 
mence, il se dégage de l'hydrogène, puis on pousse la température 
jusqu'à 250° que l'on maintient pendant 2 heures. Au commencement 
de l'opération, on fait arriver le gaz par le robinet a puis, vers la fin, 
par le robinet 6, ce qui permet de bien saisir le moment où l'opéra- 
tion est terminée et où Je gaz ne se dégage plus. On fait alors passer 
l'hydrogène dans l'éprouvette et on détermine son volume à 0® et 
sous la pression de 760. 

Pour les cires pures, ce volume est compris entre 53 et 57", 5 par 
gramme de cire. 

Dosage des hydrocarbures, — Dans le procédé précédent tous les 
alcools ayant été transformés en acides, sont fixés, ainsi que les acides 
de la cire, à l'état de sels alcalins ; les hydrocarbures seuls sont donc 
à l'état libre. Pour les isoler, on épuise la masse résultant de cette 
réaction par de l'éther de pétrole, on évapore la solution dans une 
capsule tarée et on pèse le résidu. 
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La pfoportîon d*hydrocarbures que renferment les cires est sensi- 
blement constante et varie de 12,5 à 14,5 p. 100<» ; leur point de fusion 
varie de 49,5 à 51. 

Dans le tableau précédent sont réunis les résultats obtenus par 
MM. Ai et P. Buisine tant sur les cires pures que sur les différents 
produits employés pour leur falsification. 

Si Ton a affaire à de la cire d'abeilles pure, les résultats de l'analyse 
sont compris dans les limites indiquées dans le tableau précédent. 
Dans le cas contraire, c'est-à-dire si un ou plusieurs des nombres 
trouvés sont en dehors des limites, c'est que la cire a été falsifiée 
et, des résultats obtenus, on peut en déduire la nature et la propor- 
tion des produits ajoutés. 

Méthode de M. F. Jean pour l'analyse des mélanges de cire, de 
paraffine, de stéarine et d'acide stéarique (Revue de chimie analy- 
tique, t. II, 1894, p. 169). 

Dosage de Vacide stéarique. — On introduit dans un ballon 3 à 
4 gr, delà matière que l'on fait bouillir avec 60 c. c. d'alcool à 90<>, on 
laisse refroidir en agitant et on titre la liqueur avec de la soude déci- 
normale en se servant de phtaléine du phénol comme indicateur. La 
cire étant très peu soluble dans l'alcool, il n'y a pas lieu de tenir 
compte de son acidité. On calcule la teneur du produit en acide 
stéarique, sachant que 7'"',8 de soude déci-normale correspondent à 
1 gr. d'acide stéarique du commerce. 

Dosage de la paraffine et de ralcool myricique, — On introduit 
dans le ballon contenant la solution alcoolique de cire neutralisée, 3 à 
4 c. c. de lessive de soude à 50 p. 100 et on fait bouillir au réfrigérant 
ascendant pendant une heure. La saponification terminée, on distille 
et on dessèche le résidu à 100<* dans une capsule de porcelaine après 
l'avoir additionné de sable ; on pulvérise la matière sèche, puis on 
l'épuisé par du chloroforme ou de l'éther de pétrole qui dissout la 
paraffine et l'alcool myricique. Pour les séparer, on évapore le dissol- 
vant, on sèche le résidu à 100** et on en détermine le poids. On en 
pèse alors dans un petit ballon une partie que l'on traite au conden- 
sateur à reflux par 4 à 5 c. c. d'anhydride acétique pendant une 
heure pour éthérifier l'alcool myricique et on verse le produit de 
l'acétylisation dans un tube gradué, on rince le ballon avec quelques 
centimètres cubes d'acide acétique cristallisable bouillant, on chauffe 
le tube au bain-marie à 90** et on l'agite fortement. On remet le tube 
au bain-marie et, quand l'acide acétique s'est éclairci, on lit le volume 
de matière non dissoute. On renouvelle l'agitation et le passage au 
bain-marie jusqu'à ce que le volume de la paraffine insoluble soit 
constant et on en calcule le poids, sachant que l'5<',35 à l''°,4 cor- 
respond à 1 gr. de paraffine. En retranchant le poids de la paraffine 
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du poids du résidu formé par le chloroforme, on aie poids de ralcool 
myricique. 

Dosage de la stéarine. — La partie insoluble dans le chloroforme 
est formée par le savon de l'acide stéarique, de la stéarine et Tacide 
céro tique de la cire. On la dissout dans Teau bouillante, on filtre pour 
séparer la stéarine et le sable et on décompose la liqueur filtrée par 
un léger excès d'acide nitrique; on filtre et, dans la liqueur filtrée, on 
titre la glycérine, après neutralisation et précipitation par l'acétate 
de plomb, au moyen de bichromate du potassium. 

A 5 de glycérine correspondent 95 de stéarine. Connaissant la 
proportion de stéarine, d'acide stéarique et de paraffine, on déter- 
mine la proportion de cire par différence. 

CITRATE DE CALCIUM 

Ce sel, obtenu par évaporation du jus de citron saturé par de la 
craie, sert à la fabrication de l'acide citrique. 

Pour doser l'acide citrique qu'il contient, on en dissout un poids 
connu dans de l'acide acétique, on filtre pour séparer la matière inso- 
luble, on concentre fortement la liqueur filtrée, on la sature par de 
l'eau- de chaux en excès et on fait bouillir. 

Le citrate de calcium se précipite, on le filtre chaud, on le lave à l'eau 
bouillante et on le transforme, par calcination avec de l'acide sulfu- 
rique, en sulfate de calcium dont le poids, multiplié par 0,941, donne 
la proportion d'acide citrique et, par 1,227, la proportion correspon- 
dante de citrate de calcium. 

Le citrate de calcium du commerce renferme en moyenne de 80 à 
90 p. 100 de citrate de calcium pur. 



CITRIQUE (ACIDE) 

L'acide du commerce peut renfermer de petites quantités de citrate 
de calcium, d'acide sulfurique ou de sels de plomb que l'on peut 
reconnaître au moyen de l'oxalate d'ammoniaque, du chlorure de baryum 
ou de l'hydrogène sulfuré. Mais la fraude la plus fréquente dont il est 
l'objet consiste en une addition d'acide oxalique ou d'acide tartrique. 

L'acide oxalique peut se reconnaître en ajoutant à la solution de 
l'acide acétique, puis du chlorure de calcium qui détermine la forma- 
tion d'un précipité d'oxalate de calcium. L'acide tartrique peut être 
décelé en mettant dans un tube à essai bien sec 1 gr. d'acide citrique 
broyé avec 10 gr. d'acide sulfurique pur incolore. On chauffe au bain- 
marie pendant une heure. Si l'acide est pur, le liquide prend une 
nuance jaune citron, tandis. que s'il renferme 0,5 p. 100 d'acide tar- 
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trique comme impureté, la coloration du mélange est brune après 
30 minutes de chauffe et rouge brun au bout d'une heure. (Schlag- 
denhauffen, /. Ch. Ph., 1884, II, p. 275.) 

D'après M. Crismer (Soc. Ch. 3, t. VI), pour reconnaître la présence 
de petites quantités d'acide tartrique dans l'acide citrique, on fait 
chauffer au bain-marie 1 gr. du produit pulvérisé avec 1 c. c. d'une 
solution de molybdate d'ammoniaque à 20 p. 100 et 2 à 3 gouttes 
d'une solution d'eau oxygénée diluée et pure. Au bout de 3 minutes, 
on observe une coloration jaune intense si l'acide citrique est pur, 
et une coloration bleue, s'il renferme de l'acide tartrique. 

Pour analyser un mélange d'acide citrique et d'acide oxalique 
on en dissout dans Peau un poids connu, on ajoute à la liqueur de 
l'acide acétique, puis du chlorure de calcium et on recueille le préci- 
pité d'oxalate de calcium qu'on transforme par calcination, en pré- 
sence d'acide sulfurique, en sulfate de calcium dont le poids, multi- 
plié par 0,926, donne la proportion correspondante d'acide oxalique 
cristallisé C^flao*, 2IP0. 

Pour doser l'acide citrique, on concentre fortement la liqueur fil- 
trée, on la sature par un excès d'eau de chaux et on fait bouillir, le 
citrate de calcium se précipite, on filtre chaud sur un filtre taré, on 
lave à l'eau bouillante, on sèche à 100° et on pèse. Le poids obtenu, 
multiplié par 0,353, donne la proportion d'acide citrique C*H^O^ cor- 
respondante ou par 0,393 la proportion d'acide hydraté (C^H^O^+H^O. 

Dans le cas d'un mélange d'acide citrique et d'acide tartrique, on 
dissout dans la plus petite quantité d'eau possible un poids connu 
du mélange des deux acides, on y ajoute une solution concentrée de 
chlorure de potassium et on précipite l'acide tartrique à l'état de 
tartrate acide de potassium par addition de 5 volumes d'un mélange 
d'alcool et d'éther. Après douze heures, on recueille le précipité sur 
un filtre, on le lave avec le mélange éthéro-alcoolique, on le redis- 
sout dans l'eau et on dose l'acide tartrique au moyen d'une solution 
normale de soude caustique dont chaque centimètre cube correspond 
à 0,150 d'acide tartrique. 

Pour doser l'acide citrique, on évapore la liqueur filtrée pour 
éliminer l'éther et l'alcool, on lui ajoute du chlorure de calcium et 
on la sursature par de l'eau de chaux. Le citrate de calcium se pré- 
cipite et on le dose comme précédemment. 

Enfin, dans le cas plus rare d'un mélange d'acides citrique, tartrique 
et oxalique, on précipite la solution des trois acides par de l'acétate 
de plomb, on lave le. précipité avec de l'alcool faible, puis on le fait 
digérer avec de l'ammoniaque exempte de carbonate qui dissout les 
tartrate et citrate. 

La partie insoluble qui renferme l'oxalate de plomb est mise en sus- 
pension 'dans l'eau et décomposée par l'hydrogène sulfuré, on filtre 
pour séparer le sulfure de plomb et on précipite l'acide oxalique par 
le chlorure de calcium. 
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Pour doser les acides citrique et tartrique on évapore la liqueur 
filtrée, séparée de Toxalatede plomb, pour éliminer la majeure partie 
de l'ammoniaque, on l'acidifie par de l'acide acétique et on précipite 
le plomb par l'hydrogène sulfuré. On sépare le sulfure de plomb et, 
dans le liquide filtré, on sépare l'acide citrique (Je l'acide tartrique 
par la méthode indiquée précédemment. 



COCA 

Les feuilles de TErythroxylon coca renferment deox alcaloïdes : la 
cocaïne et l'hygrine. 

Dosage de la cocaïne. (Lyons, Amei-ican journal of Phurmacy, 
octobre 1885, p. 465.) Les feuilles, réduites en poudre, sont traitées 
par 8 fois leur poids d'un mélange d'éther (95 vol.) et d'ammoniaque 
(5 vol.). Après vingt-quatre heures de contact, on filtre, on lave le 
résidu àl'éther et on agite la liqueur filtrée, à plusieurs reprises, avec 
de l'eau acidulée d'acide chlorhydrique qui dissout l'alcaloïde. On 
soutire l'eau acide, on l'alcalinise par de l'ammoniaque et on l'agite 
avec de l'éther, qui évaporé à basse température, abandonne l'alca" 
loïde que l'on pèse. 

Les feuilles fraîches de coca contiennent de 0,65 à 0,80 p. 100 de 
cocaïne que l'on peut en extraire en cristaux incolores, mais les 
feuilles anciennes, toujours plus ou moins altérées, ne donnent quel^ 
quefois que 0,15 p. 100 de cocaïne colorée et en grande partie 
incris tallisable. 

La cocaïne étant très altérable, il arrive assez souvent que les 
dosages de laboratoire donnent des rendements en cocaïne plus élevés 
que ceux obtenus dans L'industrie, où le contact de l'alcaloïde avec 
les réactifs acides ou alcalins est toujours plus prolongé. 

Procédé Koehler {Journ, Pharm. et Chim,, t. XVII, 1888, p. 41). — 
On mélange 50 gr. de feuilles de coca, finement pulvérisées, avec 5 gr. 
de carbonate de sodium sec et i 5 gr. d'oxyde de plomb ; on malaxe 
le mélange avec 50 c. c. d'eau et on le fait sécher, à la température 
du bain-marie, dans un ballon où l'on a fait le vide. La masse dessé- 
chée est épuisée par 250 gr. d'éther de pétrole ; après vingt-quatre 
heures de macération, on recommence le même traitement avec une 
même quantité de dissolvant. Les liqueurs de pétrole sont distillées 
dans le vide à une température de 30 à 40^, jusqu'à réduction à 
200 c. c. et le résidu agité ensuite à deux reprises avec 100 c. c. d'eau 
acidulée de 1 p. 100 d'acide chlorhydrique. La liqueur acide qui a 
dissous la cocaïne est traitée à deux reprises par 20 c. c. d'éCher, qui 
dissout la matière colorante, puis additionnée d'un excès de carbonate 
de sodium ; on l'épuisé alors à deux ou trois reprises avec chaque fois 
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20 ç. c. d'éther qui, par évaporation à Tair, abandonne Talcaloïde que 
l'on fait sécher dans le vide sur l'acide sulfurique et que Ton pèse. 

On trouve aujourd'hui dans le commerce de la cocaïne brute pro- 
venant de TAmérique du Sud. Elle renferme en général de 80 à 90 
p. 100 de cocaïne pure. 

Pour en faire Fessai, on en dissout 4 gr. dans 30 c. c. de benzène, on 
filtre et on agite à plusieurs reprises le liquide filtré avec de Teau 
acidulée d'acide chlorhydrique. La liqueur acide, séparée du ben- 
zène, est saturée par du carbonate de sodium et le précipité de cocaïne 
est reçu sur un filtre, lavé à Teau, puis redissous sur le filtre avec de 
réther qui, après évaporation, laisse comme résidu la ceeaîne que 
l'on pèse. 



COCHENILLE 



La cochenille est le corps desséché de divers coccus de la famille 
des gallinsectes. 

La fraude la plus fréquente qu'on lui fait subir consiste à l'épuiser 
de sa matière colorante par digestion dans l'eau. Après l'avoir fait 
sécher, on la vend dans cet état sous le nom de cochenille noire, ou 
bien, pour lui rendre sa couleur grise naturelle, on la roule dans du 
talc, du sulfate de baryum ou du sulfate de calcium et on la vend 
alors comme cochenille jaspée. 

La présence de matières minérales étrangères peut être décelée en 
faisant macérer la cochenille dans de l'eau et examinant le dépôt 
formé ; on peut aussi la soumettre à l'incinération; si la cochenille est 
pure elle ne doit pas donner plus de 0,5 à 0,6 p. lUO de cendres. 

D'après Liebermann (Deutsche chemische Gesellschaft, t. XVIII, 
p. 1969), pour doser approximativement la matière colorante de la 
cochenille, on la broie, puis on en prend un poids déterminé que 
l'on épuise par l'eau bouillante. On précipite la liqueur filtrée par 
l'acétate de plomb. Le précipité est recueilli sur un filtre taré, lavé, 
séché et pesé, puis on l'incinère. La différence entre le poids du 
résidu calciné et le poids primitif donne la proportion de matière 
colorante qui, d'après Liebermann, ne dépasse pas 8 à 10 p. 100. 

Enfin, on peut encore essayer la cochenille par voie de teinture. 
On prépare un bain avec 1 gr. de cochenille finement pulvérisée, 
1 gr. de. crème de tartre, 5 d'alun et 1 litre d'eau, et on y teint un 
échantillon de flanelle du poids de 7 gr. jusqu'à complet épuisement 
du bain. Oa opère de même avec 1 gr. de cochenille type et on com- 
pare les nuances obtenues. 
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COCHENILLE (CARMIN DE) 

Od donne le nom de carmin de cochenille à une couleur d'un rouge 
vif obtenue en précipitant une décoction de cochenille par l'alun ou 
le sel d'étain, auxquels on ajoute parfois du sel d'oseille ou du tartre. 

Le carmin de cochenille est livré au commerce soit en poudre, soit 
en pains, ou délayé dans du blanc d'œuf ou une solution de colle de 
poisson. 

D'après Liebermann, le carmin de cochenille renferme : 

Eau, 17 p. 100; 

Matières protéiques, 20, correspondant à 3,27 p. 100 d'azote ; 

Cendres, 7 ; 

Matière colorante, 56. 

L'eau est déterminée par dessiccation à 100**, les cendres par inci- 
nération, la matière protéique par un dosage d'azote et la matière 
colorante par différence. 

Les principales falsifications du carmin de cochenille consistent en 
additions de matières minérales, telles que les ocres ou le vermillon. 
On peut aussi y rencontrer de l'amidon ou des laques d'éosine (ver- 
millonnette) ou d'écarlate de Biebrich. 

Les matières minérales ainsi que l'amidon peuvent être facilement 
décelés en traitant le produit par de l'ammoniaque diluée et exami- 
nant le résidu insoluble . Si le carmin est pur, il doit se dissoudre en 
entier dans l'ammoniaque. 

La vermillonnette ou laque de plomb d'éosine se reconnaît en trai- 
tant le carmin par de l'acide sulfurique dilué et agitant le liquide 
avec de l'éther qui, par évaporation, abandonne l'éosine, que l'on 
peut aisément caractériser. Quant à l'écarlate de Biebrich, il ne peut 
se trouver dans le carmin qu'en combinaison avec du sel d'étain. 
Pour le rechercher, on dissout le produit dans l'ammoniaque et on 
fait bouillir. S'il renferme de l'écarlate de Biebrich, la liqueur prend 
une nuance rouge orange, tandis qu'elle conserve une couleur rouge 
pourpre si le carmin est pur. Dans le cas où le carmin ne renferme- 
rait pas d'étain, il serait inutile d'y rechercher l'écarlate de Biebrich 
(Dechan). 

COLCHIQUE 

Dosage de la colcliicine. (A. Kremel, Journ. Pharm. et Chim., t. XVII, 
1888, p. 41.) — On épuise par de l'alcool à 90^ 20 gr. de semences 
(non broyées). Après deux heures d'ébuUition, on ajoute à la liqueur 
alcoolique 25 c. c. d'eau et on l'évaporé au bain-marie. Le résidu, 
d'un volume de 10 à 15 c. c, est filtré et la liqueur filtrée est épuisée 
par du chloroforme qui dissout la colchicine. On tra,ite l'extrait 
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chloroformique par quelques eentimètres cubes d'eau, oq évappra k 
sec et on pèse la eolchicioe obtenue. 

COLLES 

Uae bonne colle doit être d'un brun clair uniforme, elle ne doit pas 
présenter de taches, elle doit être brillante, claire, transparente, dure 
et cassante. L'eau froide, même au bout de S^ heurevS, doit la gon£Ur 
sans la liquéfier. 

D'après Grœger pour faire l'essai d'une co|le on en pèse uae cer- 
taine quantité que Ton fait sécher à 120"^, la perte de poids donne la 
quantité d'eau. 

D'un autre côté on dissout un deuxième échantillon dans vingt Cois 
son poids d'eau bouillante et, après refroidissement, on y ajoute un 
excès d^une solution de tannin au 1/20. Le précipité jaune de tan> 
nate de gélatine est recueilli sur un filtre, lavé et desséché. On le 
détache du filtre, on le sèche à 120<> et on le pèse. Son poids, multiplié 
par 2,325, donne la proportion de gélatine. 

Les colles renferment en générai de 5 à i4 p. 100 i'^m, 4e ^â à 
81 p. 400 de gélatine et de 7 à 24 p^ iOO de matières étrai^gères. 

il y a lieu aussi de rechercher les sels de plomb que les colles ren^ 
ferment assez souvent. 

Dans les arsenaux allemands, pour l'essai mécanique des colles^ 
on fait bouillir 250 gr. de colle avec 500 c, c. d'eau jiisqu'à ce que le 
ra^ange ait perdu la moitié de son poids, p^is on réunit avec la colle 
ainsi préparée deux baguettes de bois obtenues en coupant par le milieu 
un morceau de bois ayant 420 millim. de long sur 40 miUim. de côté, 
Lorsque les deux baguettes sont collées ensemble, on les laisse séchei* 
pendant trois jours à 20^, puis, dans l'une des moitiés du morceau, on 
fait ^B tron, au miMew, à la distance de 18.0 mill.du joint. Par ce trou 
on passe un boulon qui, à son extrémité, s^uppo^ie un plateau de ba-* 
lance. Le morceau de bois est ûxé par son autre extrémité ; on ajoute 
des poids sur le plateau jusqu'à ce que la rupture se produise aupoint 
collé qui doit se trouver à quelques millipiètres seulemeijt du point 
où le bois est fixé. Le poids de rupture doit être d'au moins 70 kàogr. 

COLORANTES (MATIÈRES) 

Les siièsitaQces les plus généralement e4P3|)loyées povu* l^ifier jies 
matières odorantes artificielles so^t : le sulfate et le ctlorp^e de 
sodium, le sttUate de magnésium, la dex-trinej'awidop, le sucre, l'acide 
oxalique, l'oxalate de potassium, quelquefois la poud|*e debroiue. Les 
aiatières colorantes en pâte sont surtout fraudées par de l'eau pouvant 
tenir en dissolution des sels solubles, du glucose ou de la glycérine. 

Enlin, oertaines couleurs vendues sous des noms spéciaux ne sont 

DICTi SUBSTé ORQAN. 7 
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quelquefois que des mélanges de plusieurs matières colorantes. 

Pour reconnaître si une matière colorante est unique, on en pro- 
jette une petite quantité à la surface d'une feuille de papier qu'on 
humecte ensuite d'alcool au moyen d'un pulvérisateur. Chaque parti- 
cule de la poudre colorante se dissout en produisant une tache sur 
le papier. Si toutes les taches sont de même nuance c'est que la 
matière colorante est unique, dans le cas contraire on observe des 
taches de diverses couleurs sur le papier. 

Pour les matières colorantes azoïques on obtient en général de bons 
résultats en projetant la poudre dans une assiette contenant de 
l'acide sulfurique. Les grains en tombant forment des auréoles de 
diverses nuances s'il y a mélange. 

Enfin, on peut encore opérer par voie de teinture en plongeant les 
unes après les autres des houppettes de laine blanche bien dégraissée 
dans une solution de la matière colorante jusqu'à épuisement du 
bain. Si l'on a affaire à un mélange de deux couleurs, les premiers et 
les derniers échantillons teints présenteront des nuances différentes 
qui permettront de déterminer la nature du mélange. 

Détermination du pouvoir colorant. — On prend 1 gr. de la matière 
colorante que l'on fait dissoudre dans un litre d'eau. On prélève 50 
ou 100 c. c. de la solution que l'on titre dans un courant de gaz 
d'éclairage avec une solution d'hydrosuifîte de sodium par le même 
procédé que celui indiqué pour l'essai des indigos. (Voir Indigo, Pro- 
cédé Mullen) On opère comparativement dani les mêmes conditions 
avec la couleur type, et, des proportions relatives de liqueur d'hydro- 
suifîte de sodium employée, on peut en déduire la richesse du 
produit en matière colorante. 

Dosage de l'eau. — On dose l'eau par dessiccation à 100<*. Dans le 
cas de matières colorantes en pâte, pour rechercher la présence des 
matières étrangères, on délaye une certaine quantité de l'échantillon 
dans de l'eau, on filtre et on fait évaporer à sec le liquide filtré. 
S'il y a un résidu, on y recherche la présence des sels minéraux, du 
sucref ou de la glycérine. 

Dosage des cendres. — On incinère dans une capsule de platine un 
certain poids de l'échantillon et on pèse. Mais la présence dans les 
cendres de sulfates dans le cas de matières colorantes sulfurées ou de 
chlorures, bromures ou ioduresdanslecas deséosines, ne doit pas être 
considérée comme résultant d'une addition frauduleuse et la recherche 
des sels minéraux étrangers doit être faite par une autre méthode. 

Recherche du sulfate de sodium. — Si la matière colorante est 
insoluble dans l'eau salée, on précipite sa dissolution par du chlorure 
de sodium pur et on filtre. On acidulé la liqueur filtrée par de l'acide 
chlorhydrique et on y recherche la présence des sulfates par le chlo: 
rure de baryum. 

Dans le cas de matières colorantes non précipitables par le sel 
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marin, on acidulé leur solution par de Tacide chlorhydrique et on 
ajoute du chlorure de baryum qui précipite la matière colorante. On 
flllre, on lave le précipité à Teau, puis on le traite par le carbo- 
nate d'ammonium. La matière colorante se dissout à l'état de sel 
ammoniacal, avec formation de carbonate de baryum . On filtre de 
nouveau, on lave le précipité à Teau, puis on le traite par de l'acide 
chlorhydrique qui dissout le carbonate de baryum et laisse le sulfate 
de baryum dans le cas ou la matière colorante renferme un sulfate 
élrahger. 

Recherche du chlorure de sodium. -—On dissout la matière colorante 
dans l'alcool, on filtre et, s'il y a un résidu, on le dissout dans l'eau et 
on y recherche la présence des chlorures avec le nitrate d'argent. 

Comme beaucoup de matières colorantes sont préparées par précipi- 
tation par le chlorure de sodium, la présence d'une petite quantité 
de ce sel ne doit pas toujours être considérée comme une fraude et 
ce n'est que dans le cas où sa proportion serait trop notable, qu'il y 
aurait heu de conclure à une falsification. 

Recherche de ramidon et de la dextrine. — On dissout la matière 
colorante dans l'alcool concentré, l'amidon et la dextrine restent 
insolubles. On reprend le résidu par de Teau qui dissout la dextrine 
et, dans la partie insoluble, on caractérise l'amidon, soit par le 
microscope, soit parla coloration bleue qu'il donne avec l'iode. 

A la liqueur filtrée, on ajoute de l'alcool, si elle renferme de la dex- 
trine, celle-ci se précipite sous forme de fij^cpns adhérents au verre. 

Recherche du sucre . — On dissout la nïâtière oôlorante dans l'alcool 
absolu additionné d'un peu d'éther. Le sucre reste insoluble et peut 
être caractérisé, soit par l'examen pobinmçîriqi^ soit par sa trans- 
formation en caramel sous l'influence ^e la'chalelir. 

Pour rechercher la présence du èhorç dans la fuchsine ou les 
matières colorantes analogues, on précipite leur solution par de 
l'acide picrique ou du tannin, on élimine l'excès de précipitant avec 
l'acétate de plomb et on observe la liqueur filtrée au polarimètre. 

Recherche et dosage de l'arsenic. — Pour doser l'arsenic, dont la 
proportion dans certaines fuchsines peut atteindre jusqu'à 6,5 p. 100, 
on brûle la matière avec un mélange de carbonate de sodium et 
salpêtre et on reprend par l'eau ou bien encore on traite la solution 
de fuchsine par l'eau de brome. Dans tous les cas la liqueur obtenue 
est additionnée d'un excès d'ammoniaque et précipitée par le sulfate 
de magnésium. Le précipité d'arséniate ammoniaco-magnésien est 
pesé et on calcule l'arsenic en acide arsénique. Dans le cas où la pro- 
portion d'arsenic est trop faible on peut le rechercher au moyen de 
l'appareil de Marsh après avoir détruit, comme précédemment, la 
matière colorante par fusion avec du carbonate de sodium et du sal- 
pêtre ou par l'eau de brome . 
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Échantillonnage. — La prise d'un échantillon moyen présente tou- 
jours d'assez grandes difficultés. En général, on doit opérer sur des 
quantités aussi grandes que possible en ayant soin de tenir compte 
du défaut d'homogénéilé de la matière. Dans tous les cas^ il importe 
que tout réchantillon soit réduit en poudre fine et il faut éviter 
que les portions qui résistent davantage àt la pulvérisation ne soient 
mises de côté. 

Détermination de la densité. — On opère par la méthode du flacon 
en employant de l'alcool, de préférence à l'eau, parce que la masse 
se trouvant ainsi plus facilement imbibée, l'air emprisonné s'échappe 
sans difficulté. 

Soit p le poids du flacon rempli d'alcool ; 

— P — du flacon renfermant l'alcool et la substance ; 

— S — de la substance ; 

— A la densilé de l'alcool employé ; 

La densité D est donnée par la formule : 

S 



D=: 



(;? + S) - P 



Dosage de l'humidité. -- On pèse 5 gr. du combustible que l'on fait 
sécher à l'étuve à 100<> dans une capsule de platine. La perte de poids 
donne la proportion d'eau. 

Dosage des cendres. — On incinère au moufle les 5 gr. de combus- 
tible provenant du dosage de l'eau. On remue de temps à autre la 
masse avec un fil de platine pour renouveler les surfaces et, quand 
tout le charbon est brûlé, ce que l'on reconnaît à ce que l'on n'aper- 
çoit plus de points brillants, on laisse refroidir et on pèse. 

Dosage du sonire. — Procédé d*Eschka. ^ On mélange intimement 
4 gr. de la substance finement pulvérisée avec 4p",5 d'un mélange de 
2 parties de magnésie calcinée et 1 partie de carbonate de sodium 
desséché. On introduit le mélange dans un creuset de platine ouvert 
que l'on chauffe, en le maintenant dans une position inclinée, de 
façon à ne porter au rouge que sa partie inférieure. On active la com- 
bustion en brassant souvent le mélange avec un fil de platine. L'opé- 
ration dure environ une heure et la masse, qui avait d'abord pris une 
teinte grisâtre, est alors de couleur jaunâtre, rougeâtre ou brunâtre. 
Pour transformer en sulfates les sulfites ou sulfures qui auraient pu 
se former, on introduit dans le creuset 1 gr. de nitrate d'ammonium 
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et on chauffe encore pendant 10 minutes. Le mélange refroidi est 
ensuite repris par de Teau bouillante, on filtre, on acidulé la liqueur 
filtrée par de Tacide chlorhydrique et on précipite Tacide sulfurique 
formé par le chlorure de baryum. Le poids de sulfate de baryum 
obtenu, multiplié par 0,13750, donne la proportion de soufre corres- 
pondant. 

Dosage du phosphore. — Post (Traité d'analyse chimique, 1894) 
conseille d'opérer sur les cendres du combustible. 

On prend 1 à 2 gr. de cendres que Ton fait digérer pendant assez 
longtemps au bain-marie avec de l'acide chlorhydrique concentré, et 
le mélange est ensuite évaporé à siccité. Le résidu est humecté avec 
de Tacide chlorhydrique ; après l'avoir laissé reposer pendant quelque 
temps, on ajoute de l'eau froide (100 à 150 c. c), on chauffe au bain- 
marie, on laisse déposer et l'on filtre dans une deuxième capsule. Oa 
évapore la solution chlorhydrique presque jusqu'à siccité, en ajoutant 
par portions successives de l'acide azotique en excès ; on reprend 
par de l'eau additionnée d'acide azotique et l'on verse dans un 
gobelet de verre. La solution, qui ne renferme que très peu de chlo- 
rures, est additionnée d'un grand excès d'une solution azotique de 
molybdate d'ammonium ; on jette le précipité jaune sur un petit 
filtre, puis on le lave avec une solution de 2 parties de nitrate d'am- 
monium dans 20 parties d'eau et une partie d'acide azotique, jusqu'à 
ce que les eaux de lavage ne donnent plus qu'une faible coloration 
par le ferrocyanure de potassium. On place l'entonnoir au-dessus d'un 
petit gobelet de verre, et l'on dissout sur le filtre le précipité jaune 
avec de l'ammoniaque en s'aidant d'une petite barbe de plume. La 
solution ammoniacale est additionnée goutte à goutte d'acide chlo- 
rhydrique, jusqu'à ce que le précipité jaune qui se reforme ne dispa- 
raisse plus que lentement par agitation et l'on précipite ensuite par 
un excès pas trop grand de mixture magnésienne. 

On recueille sur un filtre le précipité de phosphate ammoniaco- 
magnésien, on le lave à l'eau ammoniacale, puis, après l'avoir fait 
sécher, on le calcine et on pèse. Son poids, multiplié par 0,27928, 
donne la proportion de phospnore correspondant. 

Dosage du coke et des matières Yolatiles. — On introduit dans un 
creuset en porcelaine 25 gr. du combustible réduit en poudre fine. 
On ferme le creuset avec son couvercle, puis on le dispose dans un 
creuset en terre de plus grande dimension dont le fond est recouvert 
d'une couche de charbon de bois. Les espaces vides compris entre 
les deux creusets sont également remplis de petits morceaux de char- 
bon de bois. On ferme le creuset avec son couvercle et on chauffe le 
tout au rouge pendant une heure. Après refroidissement, on pèse le 
creuset de porcelaine, on en retire le coke, on le pèse de nouveau et 
la différence donne le poids du coke. Pour obtenir les matières vola- 
tiles, il suffît de retrancher le poids de coke ainsi obtenu du poids de 
la matière employée. 
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La nature, ainsi que la proportion du coke laissé par les houilles 
grasses, peut servir à déterminer leur emploi pour tel ou tel usage. 

Détermination du pouvoir calorifique . — Procédé basé sur les résul- 
tats de Vanalyse élémentaire, — On détermine par une analyse orga- 
nique les proportions de carbone, d'hydrogène et d'oxygène que 
renferme le combustible. Pour en déduire le pouvoir calorifique, on 
admet que Toxygène se dégage pendant la combustion en combinai- 
son avec une proportion équivalente d'hydrogène pour former de 
Teau et que ni l'un ni l'autre de ces éléments ne participent à la pro- 
duction de la chaleur. 

Si donc on représente par H le poids de l'hydrogène, par C celui 
du carbone, par celui de l'oxygène exprimés en centièmes, le 
nombre de calories W, fournies par la combustion d'une partie en 
poids du combustible complètement desséché, sera donné par la for- 
mule : 

34 500 ( H — j j + 8 000 C 

~ ÏÔÔ 

En divisant W par 637, on obtiendrait la proportion d'eau à O'', qui 
pourrait être convertie en vapeur à iOO® par une partie en poids du 
combustible, c'est-à-dire le pouvoir de vaporisation théorique. 

Méthode de Berthier. — Cette méthode est basée sur l'hypothèse 
inexacte que la quantité de chaleur que fournit un combustible est 
proportionnelle à la quantité d'oxygène absorbé, lorsqu'on le chauffe 
avec de l'oxyde de plomb et par conséquent à la quantité de plomb 
réduit. Ce procédé ne tient pas compte des proportions relatives de 
carbone et d'hydrogène que renferme le combustible et dont les 
chaleurs de combustion sont cependant très différentes, aussi les 
résultats ne peuvent-ils être exacts. Cependant, à cause de sa facilité 
d'exécution, on en fait encore assez souvent usage pour obtenir des 
renseignements sur la valeur comparative des combustibles. 

Pour faire l'essai, on mélange intimement 1 gr. du combustible 
réduit en poudre fine avec 30 à 40 gr. de litharge, on introduit le 
tout dans un creuset de terre et on recouvre la matière avec 20 à 
25 gr. de litharge. On ferme le creuset avec son couvercle et on le 
chauffe peu à peu jusqu'au rouge. Quand la réaction est terminée et 
que la masse est en fusion tranquille, on retire le creuset du feu et, 
le tenant avec une pince, on le frappe plusieurs fois sur le sol pour 
réunir toutes les particules de plomb fondu à la partie inférieure. 
Après refroidissement, on casse le creuset, on en sépare le culot de 
plomb qu'on martelle sur l'enclume pour le débarrasser de la scorie 
qui lui adhère et on le pèse. Comme à 3t gr. de plomb correspond 
1 gr. de carbone, on calculera le poids de carbone équivalent au com- 
bustible essayé en divisant le poids de plomb trouvé par 34. 
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Méthode calorimélrique, — L'opération se fait en déterminant l'élé- 
vation de température que fait éprouver à une quantité d'eau déter- 
minée la combustion d'une partie en poids de combustible. 

Les appareils les plus employés sont le calorimètre de Rumford et 
celui de Bolley qui en est une modification et qui permet d'opérer 
sur une quantité d'eau plus considérable et, en même temps, de 
prolonger l'expérience aussi longtemps qu'on le désire. 

MM. Scheurer-Ketsner et Meunier ont fait usage du calorimètre de 
Fabre et Silbermann. Enfin on peut encore employer la bombe calo- 
rimétrique de M. Berthelot, ou mieux l'obus calorimétrique de 
M. Mahler qui, tout en présentant les mêmes avantages, est d'un prix 
beaucoup moins élevé. 

La détermination du pouvoir calorifique par l'emploi des calori- 
mètres, est la seule méthode capable de fournir des résultats exacts. 

Détermination de la résistance des combustibles. — Cette déter- 
mination ne présente en général d'intérêt que pour l'essai des bri- 
quettes. On se sert d'un grand cylindre en fer de 1 mètre de long sur 
80 cent, de diamètre, pouvant tourner autour de son axe. A l'intérieur 
du cylindre sont disposées trois cloisons de 15 cent, de largeur, fixées 
suivant les génératrices. On introduit un poids connu de briquettes 
dans le cylindre et on lui fait faire 50 tours. On relire ensuite le 
charbon, on le jette sur un tamis dont les mailles ont 30 millimètres 
carrés et on détermine le rapport du poids de charbon qui a passé à 
travers le tamis au poids de celui mis en expérience ; le nombre 
obtenu exprime la cohésion du combustible. 



CONICINE (TEINTURE DE) 

Farret Wright {Journ, Pharm, [3], XXI, p. 857) indiquent la méthode 
suivante pour le dosage des alcaloïdes contenus dans la teinture de 
conicine. 

50 ce. de la teinture additionnés de 1 ce. d'acide sulfurique normal 
sont évaporés presque à sec au bain-marie. Le résidu liquide est alca- 
linisé avec de l'ammoniaque, puis agité avec du chloroforme qui dis- 
sout les alcaloïdes. On sépare la solution chloroformique, on la lave à 
l'eau pour la débarrasser des traces d'ammoniaque qu'elle renferme, 
puis, après l'avoir additionnée d'un peu de chloroforme salure de gaz 
chlorhydrique, on l'évaporé dans un courant d'air et on sèche le résidu 
à une température n'excédant pas 90<*. Le chlorhydrate de conicine 
obtenu est pesé et, de son poids, on en déduit la proportion de coni- 
cine, sachant que 163,5 de chlorhydrate correspondent à 128,0 de 
conicine libre. 

La proportion d'alcaloïdes contenus dans la teinture de conicine 
varie de 0,07 à 0,10 p. 100. 
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Les conserves de viande et de poisson ont quelquefois déterminé 
des accidents graves et même mortels, dont la cause doit probable- 
ment être attribuée à la présence de ptomaïnes, résultant d'une 
altération des produits, préparés ou conservés dans de mauvaises con- 
ditions. On a aussi constaté , dans les conserves renfermées dans des 
boites en fer-blanc, la présence de sels de plomb résultant de 
Taclion des acides organiques sur les étamages ou les soudures qui^ 
au lieu de ne renfermer que de Tétain fin, contiennent quelquefois 
jusqu'à 10 et 15 p. 100 de plomb. 

Dans les conserves de légumes verts il y a lieu en outre de recher- 
cher le cuivre qui, sous forme de sulfate de cuivre, est assez souvent 
employé pour leur communiquer une teinte verte. Pour la colora- 
tion des conserves de tomates, c'est aux colorants artificiels et par- 
ticulièrement à réosine que Ton a recours le plus souvent. 

Enfin toutes les conserves alimentaires peuvent contenir de Tacide 
salicylique employé pour prévenir leur altération. 

Recherche et dosage du plomb et du cuivre. — On incinère la 
moitié au moins du contenu d'une boite et on reprend les cendres 
par de l'acide nitrique. On évapore à sec, on dissout le résidu dans de 
l'eau, on filtre et, s'il y a lieu, on sépare la liqueur filtrée en deux 
parties. Dans l'une on précipite le plomb par l'acide sulfurique en pré- 
sence d'un peu d'alcool, à l'état de sulfate de plomb et, dans l'autre 
portion, on dose le cuivre par électrolyse. 

Recherche de l'acide salicylique. — On agite une partie du con- 
tenu de la boite, préalablement délayé dans de l'eau légèrement 
acidulée par de l'acide sulfurique, avec de l'éther. 6n décante l'éther, 
on le fait évaporer et, sur le résidu, on dépose une goutte d'une 
solution faible de chlorure ferrique, qui, dans le cas de la présence de 
l'acide salicylique, détermine la coloration violette caractéristique du 
salicylate de fer. 

Essai des conserves de tomates. — Les falsifications les plus fré- 
quentes dont sont l'objet les conserves de tomates consistent en une 
substitution partielle ou totale de pulpes étrangères, particulièrement 
de carotte ou de citrouille et une addition de matières colorantes 
(cochenille et éosine). A l'aide du microscope on peut déceler aisé- 
ment dans le produit la présence des pulpes étrangères. (Famel, 
Joum, Ph. et Ch., 1886, t. XXX, p. 108.) 

D'après M. Famel, les matières colorantes de la tomate sont formées ' 
de deux matières colorantes distinctes : l'une jaune, l'autre rouge. 
En traitant la pulpe de tomate par de l'alcool ordinaire ou de l'alcool 
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amyliqueon obient une solution jaune orange qui, par évaporation, 
laisse un vernis jaune brun, devenant violet par Tacide sulfurique. 
En traitant la pulpe desséchée par le sulfure de carbone, celui-ci se 
colore en rose vif et abandonne, par évaporation, un produit rouge 
sang qui se colore en bleu pur par l'acide sulfurique. Ces réactions 
permettent de reconnaître les additions de matières colorantes étran- 
gères. 

Pour déceler la présence des matières colorantes artificielles, 
M. Famel conseille de traiter la pulpe par 4 fois son volume d'alcool 
à 40<* ; dans le cas de la présence des éosines méthylées, la solution 
alcoolique, qui se sépare par liltration, est fluorescente et teint la 
soie en rose. Si la liqueur ne présente pas de fluorescence, on la fait 
évaporer et, dans le résidu, on recherche, par les méthodes ordi- 
naires, les colorants azoïques ou les éosines non fluorescentes (iodées 
ou nitrées). Enfin, en reprenant le résidu de pulpe par l'eau ammo- 
niacale, au bain-marie, on dissoudra le carmin et la sulfo-fuchsine 
qu'on pourra reconnaître, soit par voie de teinture sur soie , soit en 
acidulant la liqueur et l'examinant au spectroscope. 



COTON-POUDRE 

Le coton-poudre du commerce est en général formé d'un mélange, 
en proportions variables, de celluloses présentant un degré de nitra- 
tion plus ou moins avancé. 

La cellulose hexanitrique ou fulmicolon se distingue par la viva- 
cité avec laquelle elle brûle et par son insolubilité presque complète 
dans un mélange d'alcool et d'éther ; les celluloses tétra ou trinitriques 
ou cotons à collodion sont au contraire facilement solubles dans le 
mélange d'alcool et d'éther et brûlent moins activement. 

M. G. Sanford (Chemical News, 1892, p. 194 et Mon, scientif., 1892, 
p. 826) indique la méthode suivante pour leur analyse. 

Dosage de l'humidité. — On pèse 1,000 gr. de l'échantillon que l'on 
fait sécher à l'étuve à 100<^ jusqu'à poids constant. La perte de poids 
représente la teneur en eau qui, dans le fulmicolon humide, peut 
atteindre 20 à 30 p. 100. 

Détermination de la solubilité. — Cette opération a pour but de 
déterminer, soit la teneur du fulmicolon en coton soluble (termes 
inférieurs de nitralion), soit celle du coton soluble en fulmicoton. On 
procède comme il suit : 

5 gr. de l'échantillon, préalablement desséchés à 100» et exposés 
à l'air pendant 2 heures, sont placés dans un flacon conique avec 
280 c. c. d'un mélange d'éther et d'alcool. On bouche le flacon et on 
laisse digérer pendant 2 ou 3 heures en agitant de temps à autre. 
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Au bout de ce temps, on jette le tout sur une toile, on filtre, on 
lave avec un peu d'éther et Ton exprime dans du papier à filtre. 
On remet ensuite Téchantillon avec son filtre dans le flacon et on 
recommence le même traitement, en faisant digérer cette fois pen- 
dant 1 heure seulement. On retire le tout, on ouvre le filtre pour 
laisser évaporer Téther et on détache le résidu que Ton fait sécher à 
100<> sur un verre de montre. Cela fait, on l'expose pendant 2 heures 
à Pair et on pèse. Le poids obtenu représente le fulmicoton et le coton 
non converti (non nitré). La teneur du produit en cellulose non nitrée 
doit être déterminée sur un autre échantillon et déduite du poids 
obtenu. 

Dosage du coton non nitré. — Le coton nitré contient toujours 
une petite quantité de cellulose non convertie ou non nitrée : 

Pour la doser, on fait bouillir 5 gr. du produit avec une solution 
saturée de sulfure de sodium, on abandonne pendant 48 heures, on 
filtre ou on décante le liquide et on fait bouillir de nouveau avec une 
solution de sulfure de sodium. On filtre, on fait sécher et on pèse le 
résidu qui représente le coton non nitré. On l'incinère ensuite et Ton 
déduit le poids des cendres de celui du résidu. 

Alcalinité. — 5 gr. de l'échantillon séché à l'air et finement divisé, 
sont mis en digestion avec 20 c. c. d'acide chlorhydrique au quart du 
titre normal, étendus d'eau de façon à former 280 c. c. et le tout est 
agité pendant 15 minutes environ. Le liquide est décanté et le résidu 
est lavé jusqu'à ce que les eaux de lavage ne donnent plus de réaction 
acide. La solution et les eaux de lavage réunies sont ensuite titrées 
avec du carbonate de sodium au quart du titre normal, en employant 
le tournesol comme indicateur. 

Dosage de l'azote. — La méthode la plus expéditive pour doser 
l'azote dans les corps ni très consiste à se servir du nitromètre de 
Lunge en opérant comme suit : 

Dans un petit flacon en verre mince de 15 c. c. de capacité 
on pèse avec soin O^^fi de fulmicoton préalablement séché, et 
on y ajoute, à l'aide d'une pipette, 10 c. c. d'acide sulfurique con- 
centré. On abandonne le flacon au repos, jusqu'à dissolution com- 
plète du fulmicoton. 

Le nitromètre doit avoir une capacité de 150 à 200 c. c, il doit être 
muni dans sa partie supérieure d'une boule de 100 c. c. de capacité 
et d'un robinet à trois voies de Greiner et Friedrich's. 

Lorsque la totalité de la nitrocellulose a été dissoute, on soulève le 
tube à pression du nitromètre de façon à amener le mercure dans le 
tube gradué, on ouvre le robinet et, quand le mercure est monté dans 
la petite soucoupe au-dessus du robinet, on le nettoie avec un mor- 
ceau de papier à filtre, de même que la soucoupe dans laquelle on 
jette la solution du fulmicoton après avoir fermé le robinet. On rince 
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le flacon «t son bouchon avec 15 c. c. d'acide sulfurique concentré 
contenu dans une pipette. On baisse un peu le tube à pression 
de façon à permettre à la solution de pénétrer dans la boule du 
tube gradué lorsque le robinet est légèrement ouvert. La presque 
totalité de la solution étant entrée dans la boule, on jette dans la sou< 
coupe le contenu du flacon et on le fait écouler comme précédem- 
ment, on lave la soucoupe avec 10 c. c. d'acide sulfurique con- 
centré que Ton verse par petites portions et en ayant soin de ne 
pas ajouter de nouvelle portion d'acide, tant que la portion 
précédente n'a pas pénétré dans la boule. 11 faut opérer avec grand 
soin pour ne pas laisser entrer l'air dans la boule du tube gradué. Si 
l'on baisse trop rapidement le tube à pression, l'acide entre violem- 
ment dans l'appareil et entraine avec lui des bulles d'air. 

La solution ayant été introduite dans le tube gradué, on ferme le 
robinet, on lève un peu le tube à pression et on agite fortement pen- 
dant 10 minutes le tube contenant la solution. 

On replace ensuite le tube dans la pince, on diminue la pression en 
baissant le tube à pression et on abandonne l'appareil pendant 
20 minutes pour permettre au gaz dégagé de prendre la température 
de la chambre. Au bout de ce temps, on met le liquide dans les deux 
tubes au même niveau en comptant 3 ce. d'acide pour 1 c. c. de 
mercure. Pour s'assurer de l'exactitude de cette opération, on verse 
un peu d'acide sulfurique sur la soucoupe et on ouvre très légère- 
ment le robinet. Si la pression est la même dans les deux tubes, 
l'acide ne doit ni monter dans le tube gradué, ni entrer par le 
robinet. 

On lit sur le tube gradué le volume de AzO obtenu, on prend la 
température et la hauteur barométrique et on en d4duit le poids 
d'azote correspondant. 

Pour l'examen des nitrocelluloses destinées à la fabrication des 
explosifs, M. Morton-Liebschutz (Mon, Scieniif,, 1891, p. 119) recom- 
mande l'emploi du microscope polarisant. 

Les nitrocelluloses qui sont capables de gélatiniser facilement la 
nitroglycérine se présentent sous forme d'un mélange de fibres jaunes 
et de fibres bleues variant du clair au foncé. Si l'on n'observe que des 
fibres jaunes, le produit est impropre à la fabrication des explosifs. 

Les meilleurs produits sont ceux qui sont les plus pauvres en fibres 
apparaissant avec une couleur jaune et dont la composition se rap- 
proche davantage de celle de la cellulose hexa ou pentani trique. 



CREOSOTE 



La créosote a une densité variant de i ,037 à 1,087 ; son point d'ébul- 
lilion est compris eatrç 180 et 240*^, mais la majeure partie du pro' 
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dait doit distiller entre 200 et 210°. Elle doit être complètement 
solable dans les lessives alcalines. 

La falsification lâ plus fréquente dont elle est l'objet consiste en 
une addition de phénol ou une substitution de ce corps à la créo- 
sote. Pour reconnaître cette fraude, diverses réactions ont été indi- 
quées : 

Mélanger la créosote avec son volume de collodion. Si elle est pure, 
on obtient une solution limpide ; si elle renferme du phénol, le liquide 
est gélatineux (Rust.). 

Ajouter à une solution alcoolique concentrée de créosote une solu- 
tion dans Talcool de perchlorure de fer. Avec la créosote pure, on 
obtient une coloration verte, tandis que le phénol donne une colora- 
tion brune (Clark). 

Faire bouillir quelques grammes de créosote avec un excès d'acide 
nitrique jusqu'à ce qu'il ne se dégage plus de vapeurs rutilantes et 
saturer la liqueur par de la potasse. Si la créosote renferme du phé- 
nol, on obtient des cristaux de picrate de potassium. 

Chauffer une solution aqueuse de créosote avec le i/4 de son volume 
d'ammoniaque. On humecte de cette solution la paroi interne d'une 
capsule de porcelaine que l'on expose ensuite à l'action de la vapeur 
de brome. Avec la créosote pure, il se produit une teinte vert sale qui 
passe au bleu si elle renferme du phénol. Un excès de brome empêche 
la réaction (Fluckiger). 

Il est à observer qu'un grand nombre de procédés très sensibles 
permettant de déceler la présence de traces de phénol ne sont pas 
applicables à l'essai de la créosote qui, d'après les travaux de Marasse, 
en renferme toujours une petite quantité. 

MM. Behal et Choay (Comp. Rend., t. CXVI, 1893, p. 197) indiquent 
la méthode suivante pour l'analyse des créosotes : 

On fait passer un courant d'acide bromhydrique dans la créosote en 
présence d'une certaine quantité d'eau et l'on chauffe ; il y a dimé- 
thylation des éthers des polyphénols. On distille à la vapeur d'eau, 
les monophénols passent à la distillation, les diphénols restent dans 
le résidu. On épuise les deux liquides au moyen de l'éther, l'un de 
ces épuisements permet d'obtenir les monophénols, l'autre donne les 
diphénols. On sépare la pyrocatéchine de l'homopyrocatéchine au 
moyen de benzène. 

Ce procédé s'applique également à l'analyse du gayacol. 



CUIR 

Pour apprécier si un cuir est complètement tanné, on se contente 
en général d'en examiner une section fraîche, qui doit présenter une 
homogénéité parfaite et ne pas laisser apercevoir de bandes plus fon- 

DICT. SUBST. ORGAN; 9 
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cées sur les bords, à côté de bandes plus claires et de nuance ver- 
dâlre au centre. 

On peut aussi faire bouillir un fragment de cuir avec de l*eau. Si le 
cuir est complètement tanné, il se raccorni, devient brun foncé et 
friable; dans le cas contraire, il se gonfle, devient transparent et 
gluant au toucher, seules les parties tannées prennent une coloration 
brune. • 

Les cuirs, suivant leur provenance, le temps et les conditions sui- 
vant lesquelles ils ont été conservés, peuvent renfermer des propor- 
tions d'eau très variables. Certains cuirs peuvent en outre avoir été 
graissés outre mesure. Enfin ils peuvent encore avoir été additionnés 
de substances solubles, particulièrement de sels de baryum, ou de 
glucose pour en augmenter le poids. 

Dosage de Teau. — On fait sécher à Tétuve, à 100<^, 10 gr. de cuir 
découpé en menus fragments, la perte de poids indique la proportion 
d'eau. 

Dosage des cendres. — On incinère 10 gr. de cuir dans une capsule 
de platine. Si le poids des cendres dépasse 1 p. 100, il y a lieu d'en 
faire l'analyse et de rechercher la présence de sels, tels que les 
chlorures de baryum ou de calcium, qui, quelquefois, sont employés 
pour donner du poids. On peut encore constater la présence de 
ces sels en examinant l'eau dans laquelle on aura fait macérer une 
certaine quantité de cuir. 

La présence de la chaux étant très nuisible au point de vue de la 
conservation du cuir, il est souvent utile d'en déterminer la propor- 
tion dans les cendres. 

Dosage des matières grasses. — On fait bouillir dans un petit bal- 
lon 10 gr. de cuir découpé en menus fragments avec 50 à 60 c. c. de 
lessive de soude au dixième. Les matières grasses sont saponifiées ; on 
sépare la solution de savon et on la décompose par un acide. 

Pour isoler les acides gras, on ajoute au liquide de l'éther de 
pétrole, on décante la couche éthérée surnageante, on la fait évaporer 
et on pèse le résidu. 

On peut encore, plus rapidement, opérer de la façon suivante. On 
introduit dans un tube 5 gr. de cuir avec 50 c. c. d'éther ; on laisse 
macérer pendant quelques heures, puis on prélève 10 c. c. de la solu- 
tion éthérée que l'on fait évaporer ; on sèche le résidu et on le pèse. 
Son poids multiplié par 100 donne, approximativement, la teneur du 
cuir en corps gras. 

Recherche de la glucose. — On fait macérer dans de l'eau froide une 
certaine quantité de cuir découpé en bandes minces. On ajoute à la 
solution de l'acétate de plomb pour éliminer le tannin, on précipite 
l'excès de plomb par du carbonate de sodium, puis on dose la glucose 
que peut renfermer la solution avec la liqueur de Fehling ou au 
moyen du polarimètre. 
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CURCUMA 

Le curcuma du commerce est la tige souterraine du Curcuma 
tinctoria ou longa. 

Le curcuma en poudre est quelquefois falsifié par des matières 
minérales ou de Tamidon. 

Le dosage des cendres permet de reconnaître la présence des 
matières minérales étrangères. La proportion de cendres ne doit pas 
excéder 5 à 6 p. 100. 

L'amidon est facilement décelé par l'examen microscopique. 

Enfiin on peut apprécier sa richesse par un essai comparatif de 
teinture. On prépare deux bains avec un même poids de curcuma type 
et de curcuma à essayer ; on chauffe à 60<* et on plonge dans chaque 
baiu un même poids de soie ou de laine. La teinture terminée, on 
compare les nuances obtenues. 



CYANHYDRIQUE (ACIDE) 

L'acide cyanhydrique du commerce renferme toujours de l'eau, il 
peut en outre contenir des acides chlorhydrique, sulfurique, formique 
ou des sels étrangers. 

L'acide chlorhydrique se reconnaît au précipité blanc insoluble 
dans l'acide nitrique bouillant qu'il donne avec le nitrate d'argent. 

L'acide sulfurique au précipité blanc formé par le chlorure de 
baryum dans la solution additionnée d'acide chlorhydrique. 

L'acide formique pgut être décelé en ajoutant à l'acide du bioxyde 
de mercure ; si l'acide est pur, l'oxyde se dissout ; si, au contraire, il 
renferme de l'acide formique, il se forme un précipité grisâtre. 

Les sels étrangers se retrouveront dans le résidu résultant de 
révaporation de l'acide. 

Dosage de l'acide cyanhydrique (Liebig). — On introduit dans un 
verre un volume déterminé de l'acide représentant environ i gr. 
d'acide cyanhydrique anhydre, on sature la liqueur par un excès de 
potasse et qn y ajoute quelques gouttes d'une solution de chlorure 
de sodium. A l'aide d'une burette graduée, on y verse alors une 
solution titrée de nitrate d'argent à 170 gr. de nitrate d'argent cris- 
tallisé par litre, jusqu'à ce qu'il se forme un précipité permanent de 
chlorure d'argent. Chaque centimètre cube employé de la solution de 
nitrate d'argent correspond à 08',054 d'acide cyanhydrique anhydre. 
La présence des acides chlorhydrique ou formique ne modifie pas 
les résultats. 
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CYANURE DE POTASSIUM 



Le cyanure de potassium est rarement pur, il renferme presque 
toujours des sels étrangers tels que : carbonate, cyanate, sulfate, 
formiate, sulfure, cyanoferrure, sulfocyanure ou chlorure de potas- 
sium, résultant d'une épuration incomplète ou d'une altération du 
cyanure à l'air humide. 

Le carbonate et le cyanate, que le cyanure de potassium renferme 
en général en proportions considérables, peuvent être décelés en 
traitant le produit par de l'alcool concentré. Le carbonate et la 
majeure partie du cyanure restent insolubles, tandis que le cyanate 
se dissout. On filtre, on dissout le résidu dans l'eau et, dans le cas 
de la présence d'un carbonate, on obtient, par addition d'acide chlor- 
hydrique, un dégagement d'acide carbonique. Pour constater la 
présence d'un cyanate, on évapore en partie la liqueur filtrée et on 
ajoute au résidu de l'acide chlorhydrique qui détermine un dégage- 
ment d'acide carbonique résultant de la transformation du cyanate 
en carbonate et ammoniaque. 

Le sulfate de potassium se reconnaît au précipité blanc produit par 
addition du chlorure de baryum à la solution de cyanure additionnée 
d'acide chlorhydrique; 

Le formiate au précipité de calomel formé par addition de bichlo- 
rure de mercure à la solution bouillante du sel. 

Le sulfure de potassium, au précipité noir produit par addition de 
nitrate de plomb ; 

Le cyanoferrure, au précipité de bleu de Prusse que donne la 
solution avec le perchlorure de fer ; si le cyanure est pur il se forme 
un précipité verdâtre ; 

Le sulfocyanure à la coloration rouge produite par addition de 
perchlorure de fer ; 

Enfin, le chlorure de potassium pourra être reconnu en faisant 
bouillir avec de l'acide nitrique le précipité formé par le nitrate 
d'argent. Si le sel est pur, la solution deviendra limpide ; dans le cas 
contraire, on obtiendra un précipité insoluble de chlorure d'argent. 

Dosage du cyanure de potassium. -^ On prend 20 gr. de l'échantil- 
lon que l'on dissout dans 100 c. c. d'eau. On prélève 10 c. c. de cette 
solution, et, à l'aide de burette graduée, on y verse une solution 
titrée de nitrate d'argent à 170 gr. par litre jusqu'à ce que le préci- 
pité de chlorure d'argent soit persistant. Chaque centimètre cube 
employé de la solution de nitrate d'argent correspond à 05%130 de 
cyanure de potassium. 

La présence des cyanate, formiate ou chlorure de potassium est 
sans influence sur les résultats; 
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DEGRAS 

Voici la méthode d'analyse indiquée par M. F. Jean {Mon, Scient,^ 
1885, p. 889.) 

Dosage de Teau. — On pèse 5 gr. du dégras que Ton mélange avec 
du sable lavé et calciné, de façon à obtenir une masse pulvérulente. 
Oa pèse le tout et on sèche à l'étuve à 120<^. La perte de poids donne 
la proportion d'eau. 

Dosage de la matière grasse et des matières insolubles. — On dis- 
sout 20 gr. de dégras dans de l'éther de pétrole et on filtre sur un 
tampon d'ouate séchée à l'étuve et taré. On lave à l'éther de pétrole 
que l'on fait évaporer. On sèche le résidu à l'étuve à 120<* et l'on 
pèse la matière grasse. 

Pour connaître le poids des matières insolubles, on sèche le tam- 
pon |d'ouate à ISO*' ; son augmentation de poids donne la proportion 
des matières insolubles. 

Dosage des cendres. — On calcine 5 gr. de dégras dans une capsule 
de platine et on pèse. Si le dégras avait une réaction alcaline, il 
faudrait dissoudre les cendres dans de l'eau et titrer le carbonate 
alcalin. Si, au contraire, le dégras a une réaction acide, on en fait 
bouillir 25 gr. avec 200 c. c. d'eau ; on laisse refroidir, on soutire 
l'eau et, sur SO c. c. du liquide clair, on titre l'acide qui en général 
est de l'acide sulfurique. 

Dosage des matières non saponifiables. — On dessèche une certaine 
quantité de dégras dans une capsule de porcelaine à feu nu, on filtre 
à travers un linge et on prélève 2 gr. de l'huile ainsi obtenue que l'on 
saponifie avec une solution alcoolique de potasse. On dissout le savon 
dans de l'eau et on l'agite à deux ou trois reprises avec de l'éther, qui 
dissout les matières non saponifiables. On lave l'éther à l'eau, on le 
fait évaporer et on pèse le résidu, qui peut être constitué par de 
l'huile de résine ou une huile minérale. Pour les distinguer on fait 
chauflTer ce résidu avec de l'acide nitrique. Dans le cas de l'huile de 
résine il y a attaque très vive avec dégagement de vapeurs rutilantes ; 
dans le cas, au contraire, d'huile minérale, l'action de l'acide nitrique 
est à peu près nulle. 

Dosage de la matière résinolde. — La solution de savon qui a été 
épuisée par l'éther est évaporée pour chasser l'éther resté en dissolu^ 
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tion, puis précipitée à chaud par un excès de sel marin. On laisse 
refroidir, on filtre pour séparer le savon insoluble et, à la liqueur 
filtrée, on ajoute de l'acide chlorhydrique, qui précipite des flocons 
qui, par TébuUition, se réunissent en masses résinoïdes adhérant aux 
parois du vase. On les. dissout dans de Téther, on décante la liqueur 
éthérée qui, par évaporation, abandonne les matières résinoïdes que 
Ton pèse. 

Dosage de la résine. — Si le dégras renferme de la résine on peut 
l'isoler en traitant la matière résinoïde obtenue précédemment , 'par 
de l'éther de pétrole. La matière résinoïde proprement dite reste in- 
soluble, tandis que la résine se dissout et peut être isolée par évapo- 
ration. 

Dosage des acides gras libres. — On pèse 1 gr. de dégras desséché 
et filtré, que l'on dissout dans 22 c. c. d'alcool, on fait bouillir, on 
ajoute quelques gouttes de phtaléine du phénol et l'on titre avec une 
solution alcaline titrée; 0»%159 de potasse K^O correspondent à 1 gr. 
d'acides gras d'huile de baleine . 

Recherche du suint, de l'acide oléique et du suif. — En prenant la 
densité du dégras desséché et filtré, il y aura indication de la présence 
de ces corps si la densité est inférieure à 0,920 ; les huiles de dégras 
de poisson et de baleine ayant une densité variant de 0,955 à 0,949. En 
prenant le point de fusion des acides gras résultant de la décompo- 
sition du savon du dégras, ou aura encore un indice de la présence 
du suif; les acides gras du suif, ayant un point de fusion supérieur à 
40<*, augmenteront le point de fusion des acides gras des huiles de 
baleine et de poisson, ces points de fusion étant de 24^9 pour l'huile 
de baleine, de 18^,5 pour l'huile de foie de morue et de 30<*,8 pour 
l'huile de poisson. 

Voici, d'après M. F. Jean, les résultats de l'analyse de divers échan- 
tillons de dégras. 
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DEXTRINE 

(Amidon grillé, leiocomcj british giim, gommeline, etc.) 

Les dextrines du commerce se présentent sous forme de poudres 
légères, de nuance variant depuis la teinte café au lait clair jusqu'au 
brun plus ou moins foncé. Certaines variétés sont livrées sous forme 
de masses compactes ou de sirop. 

Elles renferment toujours normalement des proportions variables 
d'amidon et de glucose. Certains fabricants livrent quelquefois comme 
dextrine des mélanges d'amidon trop grillé et d'amidon ordinaire, 
enfin elles peuvent être fraudées par addition de matières minérales 
telles que la craie, le plâtre, le kaolin, etc. 

Dosage de l'eau. — Ce dosage se fait comme il a été indiqué pour 
l'amidon. (Voir Amidon.) 

Dosage des cendres. — 5 gr. sont incinérés dans une capsule" de 
platine. Les dextrines pures ne doivent pas laisser plus de 1 à 2 p. 100 
de cendres. Une proportion plus considérable indique une addition 
frauduleuse de matières minérales dont il est facile de reconnaître la 
nature par l'analyse. 

Dosage de l'amidon, de la dextrine et de la glucose. — On dissout 
10 gr. de dextrine dans environ 100 c. c. d'eau froide. On filtre sur un 
filtre taré et on lave le résidu à l'eau froide. Le dépôt, formé d'un 
mélange d'amidon et de toute les matières insolubles, est séché et 
pesé. Ce dépôt est introduit avec le filtre dans un matras avec 
400 fois son poids d'eau acidulée au 1/10 d'acide chlorhydrique, on 
le maintient pendant trois heures au bain-marie, puis, avec la liqueur 
de Fehling, on dose la glucose formée d'où l'on déduit la proportion 
d'amidon correspondant. 

Le liquide filtré, séparé de l'amidon et réuni aux eaux de lavage, ^ 
est étendu d'eau de façon à former le volume de 500 c. c. Pour y doser 
la dextrine, on en prélève 50 c. c. qu'on additionne d'au moins une 
même quantité d'alcool à 96®. La dextrine se précipite sous forme de 
flocons que l'on recueille sur un filtre taré, on les lave à l'alcool, on 
sèche à lOO® et on pèse ; si l'on opérait en liqueur plus concentrée 
la dextrine se précipiterait en grumeaux compacts dont le lavage 
serait très difficile. 

Enfin, pour doser la glucose, on opère sur une portion de la liqueur 
filtrée amenée au volune d'un litre, au moyen de la liqueur de 
Fehling, et on effectue le dosage rapidement de façon que le résul- 
tat ne soit pas influencé par la présence de la dextrine qui, à la 
longue, pourrait réduire une partie du réactif. 



i 
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Voici, d'aprôs Fors ter, la composition des diverses variétés de dex- 
trine du commerce : 





il 


il 

< -c 


II 

u — 


u 

s 
a 
o 
o 


os =: 




Dextrine 

Glucose 

Substances insolubles 
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63,60 
7,67 

14,51 
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59,71 
5,76 

20,64 
13,89 


49,78 
1,42 

30,80 
18,00 


5,34 
0,24 

86,47 
7,05 





DYNAMITE 

Les dynamites sont des mélanges de nitroglycérine avec de la terre 
d'infusoires, quelquefois de la craie, des cendres de boghead, de la 
sciure de bois, de la laine tontisse. 

Les explosifs gélatineux sont formés par des mélanges de nitrogly- 
cérine avec du coton-poiidre et de la sciure de bois nitrée, du nitrate 
de potassium ou de baryum. 

Pour doser la nitroglycérine dans les dynamites, on épuise un poids 
connu de la matière, successivement par deTéther, de Fesprit de bois 
et de Falcool absolu, on agite le liquide filtré avec un peu de carbo- 
nate de potassium fondu pour éliminer l'eau et les traces d'acides, on 
fait évaporer à basse température et on pèse la nitroglycérine. 

Le résidu insoluble dans Téther et l'alcool est épuisé par Teau 
chaude, qui dissout les azotates qu'il peut contenir, et qu'on isole 
ensuite par évaporation. 

Quant à la partie insoluble dans l'eau, pour en déterminer la com- 
position, on en prélève une petite portion que l'on examine au mi- 
croscope ; on peut ainsi y reconnaître la présence du charbon de bois, 
de la laine, du coton-poudre, de la sciure de bois qui, si elle est nitrée 
brûle avec explosion ; la terre d'infusoires se reconnaît aux carapaces 
microscopiques des diatomées, elle est en outre soluble dans la potasse 
et précipite en gelée quand on traite sa solution alcaline par de l'acide 
chlorhydrique, puis de l'ammoniaque. La présence de la craie est 
indiquée par l'effervescence qu'elle produit avec l'acide chlorhydrique, 
le kaolin et les cendres de boghead par la forte proportion d'alumine 
qu'ils renferment. 
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Pour Tanalyse des explosifs gélatineux, M. Gerald Sanford (Che- 
mical Newsy 1892, p. 194 et Mon. Scient., 1892, p. 826) indique la mé- 
thode suivante : 

On pèse 10 gr. de la substance, coupée en petits morceaux, que Ton 
traite dans un flacon par 250 c. c. d*un mélange de 2 parties d*éthér 
et 1 partie d'alcool. La portion non dissoute, formée par la pulpe de 
bois, l'azotate de potassium et d'autres sels, est séparée par filtration 
desséchée et pesée. 

La solution éthéro-alcoolique, qui contient le fulmicoton et la nitro- 
glycérine, est traitée par un excès de chloroforme. Le fulmicoton 
se sépare sous forme d'un précipité gélatineux que l'on sépare par 
liltration sur un linge, on le redissout dans un mélange d'alcool et 
d'éther et on le précipite encore une fois par du chloroforme pour le 
débarrasser des dernières portions de nitroglycérine. On le laisse 
ensuite égoutter, on le sèche à 50* jusqu'à ce qu'il se détache du linge, 
puis on achève sa dessiccation à 90<* dans un verre de montre et on en 
détermine le poids. 

Le résidu obtenu après le traitement du produit par l'alcool et 
réther est, dans le cas de la gélatine tonnante, formé de carbonate de 
sodium ; on le fait sécher et on le pèse. Mais si l'on a affaire à de la 
dynamite gélatinisée^ on fait bouillir ce résidu avec de l'eau, la pulpe 
de bois reste insoluble, on la recueille sur un filtre taré, on la lave à 
l'eau bouillante, puis on la fait sécher et on la pèse; quant à la liqueur 
filtrée, on la fait évaporer à sec et on pèse le résidu formé d'un 
mélange de nitrate et de carbonate de sodium, que l'on peut ensuite 
séparer par l'analyse. 

En ce qui concerne la nitroglycérine, le mieux est de calculer son 
poids par différence, mais on peut aussi la doser directement par 
cvaporation à 30 ou 40<» des solutions élhéroalcooliques résultant de 
la précipitation du fulmicoton par le chloroforme. 

Voici d'après M. Roberts (Journ. of Soc. of Chem. indusL, 1889, 
p. 476 et Mon. Scientif., 1891, p. 391) la composition de quelques 
explosifs à base de nitroglycérine : 

^ . , ( Terre d'infusoires 25 

Dynamite nM . . . . Nitroglycérine 75 

^ „ . , . „ ^ ( Nitroglycérine 92 

Gélatme explosive no 2. j ^itro-coton 8 

/' Nitroglycérine 73,9 

- .. \ Nitro-coton 6,1 

Gélatine dynamite . . ^-^^^^^^ ^^ potassium. . . . 14,0 

( Sciure de bois 6,0 

' Nitroglycérine 56,9 

, . . \ Nitro-coton 3,1 

Gélignite < Nitrate de potassium. . . . 28,0 

Sciure de bois 12,0 
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EAUX^DE-VIE 

Voir Alcools, 

EAUX DISTILLÉES 

Les eaux distillées sont falsifiées soit par additon d*eau, soit par 
l'emploi d'huiles essentielles simplement agitées avec de l'eau et dont 
on augmente quelquefois la solubilité par addition d'alcool. 

Les eaux distillées, fabriquées par agitation d'essences avec de l'eau, 
sont toujours moins riches en huile essentielle que celles obtenues 
par distillation. 

On peut encore, assez souvent, reconnaître cette fraude, lorsqu'au 
lieu d'eau pure on a fait usage d'eau d'ordinaire, en soumettant le 
produit à l'évaporation. Les eaux distillées véritables ne laissent pas 
de résidu, tandis que celles fabriquées avec une eau ordinaire laissent 
un résidu, formé des sels calcaires que l'eau tenait en dissolution. 
Ce même procédé est également applicable à l'essai des eaux distillées 
additionnées d'eau ordinaire. 

Pour déceler la présence de j'alcool, on épuise l'eau par de l'éther 
de pétrole qui dissout l'huile essentielle, ou soutire le liquide aqueux 
inférieur, et on le distille. Lorsque la moitié de son volume a passé 
à la distillation, on arrête l'opération et, à l'aide d'un alcoomètre, on 
prend le degré du liquide distillé, qui, divisé par 2, donne la propor- 
tion d'alcool p. 100 contenu dans l'eau distillée. 

Dosage de l'huile essentielle. — On agite dans une éprouve tte gra- 
duée un volume déterminé de l'eau distillée avec 1/10 de son volume 
d'éther de pétrole à point d'ébullition inférieur à 40<*. Après séparation 
des deux liquides, on détermine très exactement le volume de l'éther 
de pétrole dans lequel on dose l'essence par la méthode de Osse. A 
cet effet, on en prélève, à l'aide d'une pipette, 1 à 2 c. c. que l'on intro- 
duit dans une petite capsule recouverte d'un verre de montre et tarée; 
on place la capsule sous une cloche rodée dans laquelle on fait 
passer un courant d'acide carbonique sec. Dès que l'éther de pétrole 
est évaporé, ce que l'on reconnaît à la faible odeur de l'atmosphère de 
la cloche, on interrompt le courant de gaz, on enlève la cloche, on 
ferme la capsule avec son verre de montre et on pèse. On l'expose 
ensuite à l'air, découverte, pendant une minute, on la couvre et on la 
pèse de nouveau. On continue de même jusqu'à ce que les pertes de 
poids de deux pesées successives, qui peuvent atteindre 1 à2 milligr., 
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soient égales. Cette perte de poids constante est le coefficient d'éva- 
poration de l'huile essentielle. On ajoute alors au poids de l'essence, 
fourni par la dernière pesée, le coefficient d'évaporation multiplié 
par le nombre de minutes d'exposition de la capsule à l'air. 



ce"- 




Fig. 11. 

M. Ranwez indique de prendre 200 ce. de l'eau distillée à laquelle 
on ajoute 60 gr. de sel et d'épuiser la solution par de l'éther. 
On décante l'éther, on le sèche sur du chlorure de calcium, on filtre 
et la liqueur filtrée est distillée, à basse température, dans un ballon 
en présence de 5 gr. d'huile. Le ballon et l'huile sont tarés ensemble. 
Après élimination de l'éther, on sèche le produit dans un courant 
d'air à 35 où 40* et on pèse. L'augmentation de poids du ballon avec 
l'huile donne la proportion d'essence qui était contenue dans les 
200 c. c. d'eau distillée sur lesquels on a opéré. 

Voici, d'après M. Ranwez, la teneur en essence, par litre, de quel- 
ques eaux distillées : 

Eau de cannelle de Ceylan 1,729 

— camomille romaine 0,536 

— rose 0,457 

— valériane 0,208 

— sureau 0,140 

— fleur d'oranger 0,474 

— — quadruple 0,570 



EAU D'AMANDES AMÈRES 



Elle renferme un mélange d'acide cyanhydrique et d'essence 
d'amandes amères, à laquelle on substitue quelquefois, par fraude, 
de la nitrobenzine. 



( 
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Dosage de Tacide cyanhydriqne. — On prend 40 ou iO c. c. d*eau? 
d*amandes amères, à laquelle on ajoute trois à quatre fois son volume 
d'eau pour la rendre claire, on la sature par un fort excès de potasse, 
puis on y verse goutte à goutte, à Taide d'une burette graduée, une 
solution titrée de nitrate d'argent à 6p",3 de nitrate d'argent 
p. 1000 c. c. jusqu'à ce que le précipité qui se forme d'abord ne dis- 
paraisse plus par l'agitation et rende le liquide trouble ; 1 c. c. de la 
liqueur d'argent correspond à 0^^,002 d'acide cyanhydrique . La pré- 
sence de chlorures dans la liqueur ne modifie pas les résultats. 

L'eau d'amandes amères renferme en général C^,120 p. 100 d'acide 
cyanhydrique. 

Dosage de l'essence d'amandes amères. — On chauffe une demi- 
heure au bain-marie 10 gr. -d'eau d'amandes amères avec un même 
poids d'une solution de 10 gr. de phénylhydrazine dans 1 litre d'acide 
acétique très étendu. On laisse poser douze heures dans un endroit 
frais, puis on filtre, sèche et pèse la benzylidènephénylhydrazine 
formée. Son poids, multiplié par 0,5408, donne le poids de l'aldéhyde 
benzoïque. 

On peut aussi titrer avec une solution décime d'iode la phénylhy- 
drazine restante. (C. Denner. Pharm, Centralhalle, t. XXVIII, p. 237, 
et Mon. Scient., 1890, p. 1044.) 

Recherche de l'essence de mirbane on nitrobenzine,. — On agite une 
certaine quantité de l'eau distillée avec de l'éther de pétrole, on 
décante la couche éthérée supérieure et on la distille dans une petite 
cornue pour chasser tout l'éther. Au résidu, qui peut ne renfermer 
qu'une goutte de nitrobenzine, on ajoute 1 à 2 c. c. d'acide acétique 
et une pincée de limaille de fer, on chauffe doucement, et, quand 
tout le liquide est presque entièrement évaporé, on lui ajoute 2 à 
3 c. c. d'eau et on distille de nouveau. Au liquide distillé on ajoute 
une très faible quantité de chaux pour salurer l'acide acétique, on 
filtre et, à la liqueur filtrée, on ajoute une ou deux gouttes d'une 
solution de chlorure de chaux qui, dans le cas de la présence de la 
nitrobenzine, détermine l'apparition d'une coloration violette par 
suite de sa réaction sur l'aniline formée. 



EAU DE FLEURS DORANGER 



Pour distinguer l'eau artificielle de fleurs d'oranger fabriquée avec 
de l'essence de fleurs d'oranger ou de néroli, de l'eau de fleurs 
d'oranger naturelle, on traite le produit par un mélange de 1 partie 
d'acide sulfurique, 2 parties d'acide azotique et 3 parties d'eau. L'eau 
artiflcielle ne prend aucune coloration^ tandis que l'eau naturelle se 
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colore en rose, si toutefois elle n'est pas trop anciennement préparée. 
La présence de sels minéraux, tels que chlorures, sulfates ou sels de 
calcium ou de magnésium, peut aussi servir à caractériser une eau 
artificielle préparée avec de Teau ordinaire ; l'eau naturelle de fleurs 
d'oranger, obtenue par distillation, ne renferme normalement aucun 
principe minéral. 
Pour le dosage de l'huile essentielle, voir Eaux distillées. 



EAU DE LAURIER-CERISE 



Sa composition est analogue à celle de l'eau d'amandes amères. 

Son analyse, au point de vue du dosage de l'acide cyanhydrique 
et de l'huile essentielle, se fait comme celle de l'eau d'amandes 
amères. (Voir Eau d'amandes amères.) 

Elle n'est souvent constituée que par de l'eau ordinaire aromatisée 
par de l'essence d'amandes amères (aldéhyde benzoïque) ou de l'es- 
sence de mirbane (nitrobenzine). Dans ce dernier cas, elle ne renferme 
pas d'acide cyanhydrique qu'elle doit, au contraire, contenir dans la 
proportion de 0,5 à 1 p. 100, 

La recherche de la nitrobenzine se fait par la même méthode que 
celle indiquée pour l'eau d'amandes amères. 



ÉCRITURES 



L'examen d'une écriture a, en général, pour but de déterminer la 
composition de l'encre et, par comparaison, l'époque plus ou moins 
récente à laquelle cette encre a été déposée sur le papier. 

On peut obtenir d'utiles renseignements en observant l'écriture à 
un fort grossissement, d'environ dix diamètres, et notant sa couleur, 
son brillant, etc.. On facilitera l'examen en humectant le papier 
avec de la benzine ou de l'éther de pétrole pour le rendre transparent, 
mais il faut s'abstenir de l'emploi de l'alcool ou de l'eau. On peut 
aussi prendre une épreuve photographique positive sur verre de 
récriture que l'on projette ensuite, convenablement grandie, sur un 
écran pour l'observer. 

Certains réactifs, déposés sur l'encre, au moyen d*une barbe de 
plume, permettront souvent d'en déterminer la composition* 

Avec l'acide oxalique normal, une écriture récente avec encre à base 
d'acide gallique prendra un ton gris, avec l'acide chlorhydrique 
normal, l'encre passera au jaune. Si l'encre est ancienne, elle résis- 
tera plus longtemps. 
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Les encres à base de campêche deviendront rouges sous les mêmes 
influences. 

Les encres à base d'alizarine prendront un ton bleuâtre avec l'acide 
oxalique et vert avec l'acide chlorhydrique. 

Les encres d'aniline ne seront pas modifiées par l'acide oxalique, 
mais l'acide chlorhydrique leur communiquera une teinte rougeâtre 
ou brunâtre. 

Si, après le traitement à l'acide, on expose l'encre aux vapeurs ammo- 
niacales, ou mieux à Faction d'un fragment de papier à filtre ioibibé 
d'ammoniaque, l'encre à base de campêche deviendra violet foncé, 
ou noir violet. L'âge de l'encre a, dans ce cas, beaucoup d'influence, 
les encres anciennes étant beaucoup plus réfractaires à la réaction. 

Le chlorure de chaux ou mieux encore l'eau oxygénée décolorent 
les encres à base de fer. Les écritures anciennes résistent assez long- 
temps, tandis que les écritures récentes sont beaucoup plus rapide- 
ment décolorées. Après Faction de Fun ou Fautre de ces réactifs, le 
fer reste sur le papier et les caractères réapparaissent en bleu par 
Faction du prussiate de potassium, ou en noir par l'action du tannin. 
Ces mêmes réactifs peuvent être employés pour restaurer des écri- 
tures pâlies par le temps. 

Pour faire disparaître Fécriture, les falsificateiirs emploient en 
général les acides oxalique, citrique ou chlorhydrique, le chlorure de 
chaux ou le bisulfite de sodium, puis frottent le papier avec de 
Falun en poudre, de la sandaraque, ou y déposent une légère couche 
de gélatine. 

Pour reconnaître ces fraudes, on peut employer le papier de tour- 
nesol qui dénotera la présence d'un acide. Quelquefois les vapeurs 
d'ammoniaque restaurent la couleur de Fencre. 

La présence dans le papier de la chaux, du chlore ou des sulfates 
est un indice de l'emploi de chlorure de chaux ou de bisulfite. 

Le fer peut être reconnu avec le prussiate jaune de potassium. 

Enfin, en exposant le papier aux vapeurs d'iode, on peut quelque- 
fois mettre en évidence le traitement chimique qu'a subi le papier en 
certains endroits déterminés. (Allen. Commercial organic analysiSy 
1889, t. III, p. 129.) 



ÉMETIQUE 

Dosage de rantimoine. — On dissout 1 gr. d'émétique dans de l'eau 
et on précipite la solution par un courant d'hydrogène sulfuré, on 
recueille le précipité de sulfure d'antimoine que Fon transforme, par 
l'acide nitrique, en oxyde d'antimoine Sb^O* que Fon calcine et que 
Fon pèse. 
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L'émétique pur C^H'^0«K (SbO) + 1/2 H^O renferme 41,7 p. 100 
d'oxyde d'antimoine SbO. 

Dosage de Tacide tartrique. — La liqueur filtrée, séparée du sul- 
fure d*antimoine, est évaporée à 15 ou 20 c. c. ; on lui ajoute un peu 
d'acide acétique et 60 c. c. d'un mélange, volumes égaux, d'alcool et 
d'éther. On laisse reposer 24 heures. On recueille sur un filtre le 
précipité de bitartrate de potassium, on le lave avec le mélange 
éthéro-alcoolique, puis on le dissout dans l'eau et on titre la liqueur 
avec de la potasse déci-normale dont 1 c. c. correspond à Oe^'jOloO 
d'acide tartrique. 

A 100 d'émétique pur C*HWK (SbO) + 1/2 H^O correspond 45,3 
d'acide tartrique. 

Falsifications. — L'étnétique est assez souvent falsifié par du sul- 
fate ou du phosphate de sodium ou par de Toxalate double de potas- 
sium et d'antimoine, qui, même quelquefois, est vendu comme émé- 
tique. 

Pour déceler ces fraudes on dissout 2 gr. d'émétique dans de l'eau, 
on précipite l'antimoine par l'hydrogène sulfuré, et, dans la liqueur 
filtrée, on chasse l'excès d'hydrogène sulfuré par la chaleur. 

Pour doser le sulfate de sodium on acidulé la liqueur filtrée par 
de l'acide chlorhydrique et on précipite l'acide sulfurique par le chlo- 
rure de baryum. 

Dans le cas de la présence de phosphate de sodium, on ajoute au 
liquide filtré un excès d'ammoniaque et de chlorhydrate d'ammo- 
niaque et on précipite l'acide phosphorique par le sulfate de magné- ' 
sium à l'état de phosphate ammoniaco-magnésien. 

Enfin, si l'émétique renferme de l'oxalate de potassium et d'anti- 
moine, après séparation du sulfure d'antimoine on acidulé la liqueur 
filtrée par de l'acide acétique et on précipite l'acide oxalique par le 
chlorure de calcium. 

ENCOLLAGES ET APPRÊTS 

Les encollages employés dans les tissages pour la préparation des 
fils de chaîne, ainsi que les apprêts pour tissus, sont constitués par 
des mélanges d'empois d'amidon ou de fécule additionnés de suif 
ou de savon, de glycérine, de chlorure de magnésium, de sulfate ou 
de chlorure de zinc, de kaolin, de craie. Quelquefois on leur ajoute, 
en remplacement de chlorure de zinc, pour éviter leur altération, 
de petites quantités de salicylate de sodium. 

Enfin certains apprêts renferment encore de la gélatine. 

Dosage de la matière amylacée. — On prend 10 gr. du produit que 
l'on introduit dans un ballon en verre épais avec 50 c. c. d'une solu- 
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tion d*acide chlorhydrique à 1 ou 2 p. 100. Le ballon est hermétique- 
ment fermé par un bouchon maintenu par une ficelle et chaufifé au 
bain d'huile pendant une heure et demie à 115°. Après refroidissement, 
on complète le volume de 200 c. c. et, dans le liquide obtenu, on dose 
la glucose formée par la liqueur de Fehling. (Voir Saccharimétrie.) 

Dosage du suif et du savon. — On prend 25 à 50 grammes du pro- 
duit que Ton précipite par un excès d'alcool à 90°. Le savon se dis- 
sout, tandis que la presque totalité du suif reste insoluble en 
mélange avec la matière amylacée. On filtre et on lave le résidu avec 
un peu d'alcool. Le liquide filtré est évaporé pour chasser l'alcool ; 
si, après son évaporation, on voit se séparer quelques gouttelettes 
huileuses, on les sépare pour les réunir au suif, resté insoluble. On 
ajoute à la liqueur de l'acide chlorhydrique en excès, le savon est 
décomposé, on chauffe pour séparer les acides gras que l'on isole 
par décantation dans un entonnoir en les dissolvant dans de l'éther, 
on fait évaporer l'éther et on pèse le résidu. Admettant que le savon 
employé renferme 60 p. 100 d'acides gras, du poids obtenu on en 
déduit la proportion de savon correspondant. 

Pour isoler le suif, on épuise par de l'éther la partie restée inso- 
luble dans l'alcool. On ajoute à la solution les quelques gouttes de 
matières grasses que l'on a séparées de la solution alcoolique de 
savon, on fait évaporer et on pèse le résidu. 

Dosage de la glycérine. — On prend 25 à 50 grammes de produit 
que l'on précipite par un excès d'alcool à 90*>. On filtre, on lave le 
résidu à l'alcool et on fait évaporer au bain-marie. Si l'encollage 
renferme de la glycérine, le résidu est sirupeux, mais toujours mélangé 
avec une notable proportion de chlorure de magnésium. On le pèse 
et on y dose la glycérine par l'une des méthodes employées pour 
l'analyse des glycérines commerciales. (Voir Glycérine,) 

Dosage des sels minéraux. — On prend 5 à 10 gr. du produit que 
l'on fait chauffer avec de l'eau acidulée d'acide chlorhydrique jusqu'à 
dissolution de la matière amylacée. S'il se produit une effervescence, 
c'est que le produit renferme de la craie, on filtre pour séparer les 
matières insolubles qui, en général, sont constituées par du kaolin. 
A la liqueur filtrée on ajoute de l'ammoniaque qui, dans le cas de la 
présence d'alun dans l'encollage, détermine un précipité d'alumine, 
on filtre de nouveau et, dans la liqueur filtrée, on précipite le zinc 
parle sulfhydrate d'ammonium. Dans le liquide filtré on dose ensuite 
la magnésie par précipitation par le phosphate d'ammonium et la 
chaux par l'oxalate d'ammonium. 

Des poids obtenus pour la chaux, la magnésie, l'alumine et l'oxyde 
de zinc, on en déduit les proportions correspondantes de craie, de 
chlorure de magnésium cristallisé (MgCl^OlPO), d'alun et de chlo- 
rure ou de sulfate de zinc. La nature de ce dernier sel (sulfate ou 
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chlorure) peut être déterminée par un dosage d'acide sulfurique effec- 
tué sur la solution chlorhydrique d'un poids déterminé de rencollage. 

Recherche et dosage de la gélatine. — - On mélange 5 gr. du pro- 
duit avec de la chaux sodée et on dose l'azote par la méthode ordi- 
naire. Le poids d'azote obtenu, multiplié par 6,5, donne la propor- 
tion de gélatine. 

Recherche de l'acide salicylique. — On délaye une certaine quan- 
tité de l'encollage dans de l'eau, on acidulé le mélange avec un peu 
d'acide sulfurique étendu et on agite le tout avec de l'éther. On 
décante l'éther, on le fait évaporer et, sur le résidu, on dépose quel- 
ques gouttes de perchlorure de fer qui, dans le cas de la présence 
d'acide salicylique, déterminent la formation d'une coloration violette. 

ENCRE 



Voici, d'après Allen {Commercial organic analysis, 1889), la com- 
position des principales variétés d'encres : 
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Les encres indélébiles sont à base de charbon finement pulvérisé, 
additionné d'indigo, le tout maintenu en suspension par du gluten 
ou une solution alcaline de gomme laque ou autre matière semblable. 

Les encres à marquer sont en général formées d'une solution de 
nitrate d'argent colorée par du noir d'ivoire, de l'indigo, etc., ou 
d'une solution de nitrate d'argent ammoniacal additionnée de carbo- 
nate de sodium et quelquefois de sulfate de cuivre. 

Dans l'encre Redwood le tartrate d'argent remplace le nitrate. 

Eûfin les encres (Timprimerie sont constituées par du noir de 
fumée tenu en suspension dans de Ihuile de lin, souvent mélangée 
d'huile de résine. 

10 
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Analyse des encres. — On détermine le résidu total par évapora- 
tion de 50 c. c. d'encre au bain-marie. On calcine et le poids des 
cendres donne la proportion des matières minérales. Pendant la cal- 
cination on note l'odeur qui indique si l'encre renferme du sucre ou 
de la gomme laque. 

Les cendres obtenues sont fondues dans un creuset de platine avec 
de la soude caustique et de la magnésie. On dissout le résidu dans 
l'eau chaude et on filtre. Da'ns la partie insoluble on recherche et 
dose, par les méthodes ordinaires, le fer, Talumine ou le cuivre et, à 
la partie filtrée acidulée par de l'acide acétique, on ajoute de l'acétate 
de plomb qui, dans le cas de la présence du chrome, donne un pré- 
cipité de chromate de plomb dont on détermine ensuite la propor- 
tion avec une liqueur titrée d'un sel ferreux. 

Pour la recherche des colorants organiques, on acidulé l'encre 
d'acide chlorhydrique. 

Si l'encre renferme de l'indigo, sa couleur bleue n'est pas altérée 
par l'acide, mais disparait sous l'action de Teau de brome ou du 
chlorure de chaux. Si elle renferme du bleu de Prusse, elle vire au 
brun par les alcalis et la liqueur filtrée, additionnée d'acide chlorhy- 
drique et de perchlorure de fer, donne un précipité bleu. 

Les encres à base de charbon n'éprouvent aucune modification 
sous l'influence des acides ou des alcalis. 

Les encres au vanadate d'ammoniaque et noix de galle virent au 
bleu par les acides ; les alcalis sont sans action sur elles et le chlo- 
rure de chaux modifie leur nuance, mais sans les décolorer. 

Les encres à la noix de galle seule sont décolorées par l'acide 
chlorhydrique, celles au campéche passent au rouge ou au jaune, 
enfin, les encres au noir d'aniline ne sont pas modifiées par les alca- 
lis, mais deviennent gris foncé ou verdâtre par les acides. 

Les encres colorées ne contiennent pas de tannin, mais en général 
une solution d'une matière colorante naturelle ou d'aniline. 

Les encres rouges contiennent de la fuchsine ou du bois rouge 
additionné de chlorure d'étain et de crème de tartre ou d'alun ou 
encore du carmin de cochenille dissous dans l'ammoniaque ou le sili- 
cate de sodium. 

Les encres bleues sont formées de bleu d'aniline ou d'une solution 
de bleu de Prusse dans l'acide oxalique. 

Les encres violettes sont constitués par du violet d'aniline. 

Les encres vertes par de l'acétate de cuivre et de la crème de tartre, 
de l'alun de chrome ou du vert d'aniline. 



ESSENCES 

Les essences naturelles sont, pour la plupart, constituées par un 
mélange d'hydrocarbures , quelquefois associés à des principes 



Digitized by LjOOQ IC 



ESSENCES 



147 



oxygénés ; aussi leur point d*ébullition n'est point constant et peut 
varier de 160 à 2o0<*. Elles n'ont donc pas de caractère chimique bien 
défini, et il est souvent difficile de les différencier les unes des 
autres et de reconnaître les fraudes dont elles sont Tobjet ; les plus 
fréquentes consistent en une addition d'une autre essence de valeur 
moindre, comme l'essence de térébenthine, ou encore d'alcool, d'une 
huile grasse ou d'huile de pétrole. 

Détermination des constantes physiques des essences. — La déter- 
mination des constantes physiques d'une essence fournit assez souvent 
d'utiles renseignements qui peuvent mettre sur la voie de la fraude 
dont elle a pu être l'objet. 

Dans le tableau suivant sont résumées, d'après Buignet, Franck, 
Gladstone, les propriétés physiques des principales essences natu- 
relles : 



Absinthe. 

Amandes amères. . 

Angélique de se- 
mences ... 

Angélique de racines 

Anis. ....... 

Aspic ou grande la- 
vande 

Bergamote. . . . 

Bois rose .... 

Bouleau 

Cajeput 

Camomille commune 

Camomille romaine. 

Cannelle de Chine . 

Cannelle de Ceylan . 

Cardamome .... 

Canri 

Cèdre (bois de). . . 

Citron 

Citronnelle 

Copahu 

Coriandre 

Criste-marine . . . 

Cubèbes. . . 

Elémi 

Estragon 

Eucalyptus 

Fenouil 



DENSITÉ 



0,912(15») 
1,040-1,044 

0,872 m 

0,875 (O'O 

0,982-0,985 



0,960 
0,880 
0,906 
1,160 
0,934(0*») 
0,924 

1,05M,065 

1,035 

0,945 

0,884 

0,962 
0,840-850 

0,883 

0,878 

0,877 

0,980 

0,929 

0,849 

0,945 

0,934 

0,892 



POUVOIR ROTATOIRE 



inactive 
+ 26ol5 (200-») 

— lo (255""") 

— 0%8 

-f 23'» (255'"'») 

— 16 (255"-) 

inactive 

— 20 (100-"») 



inactive 
inactive 

+ 63 

+ 3*» (255™") 

-H 72^5 

+ 4« 

-f 2r 

-f 55» (255-"") 
à gauche 

+ 4*^24'' (100"-) 
-f-206<' 



INDICB 
de 

Rt FRAC- 
TION 



1, 

1,550 



1,5566 

1,4625 
1,4903 

1,4611 
1,462 

1,593 
1,563 

1,4671 
1,5035 

1,4659 

1,4652 



1,4834 



POINT 

o'fiBUIXI- 
TION 



180» 

174-330 
163-330 
220-225 

175-205 

24V 
217-220 
175-250 
240-300 
160-210 
220-225 



190-245 
230-300 

175 
200-240 
vers 260 

175^178 
250-260 

174 
200-206 
150-180 
vers 225 
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Gaultheria naturelle. 

Gaultheria artifi- 
cielle 

Genièvre 

Géranium d'Inde. . 

Géranium d'Afrique. 

Gingembre. . . . 

Girofle . 

Houblon 

Laurier 

Laurier de Guyane. 

Lavande 

Lemon-grass. . . . 

Macis 

Matricaire 

Menthe ...... 

Menthe poivrée . . 

Menthe Je Florence. 

Moutarde 

Muscade 

Myrrhe 

Myrte 

Myrte pimentée . . 

Néroli 

Orange (écorce) . . 

Oranger (fleurs) . . 

Orançette (petit- 
gram) 

Osmitopsis 

Patchouli indien. . 

Patchouli de Penang 

Patchouli de France. 

Poivre. 

Persil 

Reine des prés. . . 

Romarin 

Roses 

Santal (bois de) . . 

Sassafras 

Saturea hortensis. . 

Sarriette. ..... 

Semen-contra . . . 

Sureau 

Tanaisie 

Thuva 

Térébenthine. . . . 

Verveine 

Vetyver 

"Wintergreen (voir 
Gaultheria) . , 



DENSITÉ 



1,183 

1,183 
0,911 
0,904 
0,855 
0,893 
1,047 

0,932 
0,864 
0,875 
0,895 
0,920 

0,9342 
0,9028 
0,9116 
1,009(15) 
0,882 
1,1189 
0,8911 
1,030 
0,8789 
0,8509 
0,887 

0,8765 
0,931 
0,955 
0,959 
1,012 
0,864 
0,9926 
0,9080 

0,8912 
0,945 
1,085 
0,898 
0,739 

0,8584 
0,931 

0,869 
0,8812 
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légèrement à gauche 

inactive 

» 
— 4° 



— 40 
à droite 
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— 72» 

— 44» 

-fV 
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■» 
» 
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» 
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— 6o,5(200'»») 
+ 2»,1 (lOO-») 

-f 14», 5 



. 59 à — 60» 
-6« 
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1,4714 



1,5312 



1,4648 
1,4705 



1,4840 

1,4670 

1,4682 

1,516 

1,4709 

1,5278 

1,4680 

1,4835 
1,4699 
1,482 

1,4600 



1,5162 
1,4688 

1,4627 
1,5021 

1,493 

» 

1,4749 

» 

1,4740 
1,4870 



POINT 

TION 



218-221 
218-221 



232-235 
vers 146»* 

140-300 



186 
220-240 

160-220 



143 
165 

M 

vers 170 



130-208 
254-260 



167,5 



165-220 

300-340 
228 

170-233 
172-175 



190-206 
156 

147-160 
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Recherche de la fonction chimique des essences. — Un grand 
nombre d'essences sont constituées par des mélanges d'hydrocar- 
bures, mais un certain nombre d'entre elles renferment en outre, 
quelquefois même en totalité, un principe oxygéné à fonction chi- 
mique bien définie, tel qu'un éther, une aldéhyde, un phénol. 

La présence d'un tel composé, à composition chimique bien 
définie, est souvent l'indication la plus sûre pour caractériser une 
essence. 

Pour reconnaître la présence d'un éther, on fera bouillir l'essence 
avec de la lessive de soude dans un petit ballon muni d'un réfrigérant 
ascendant. Si l'on ne dispose que d'une petite quantité d'essence, 
il est préférable de la chauffer avec la lessive alcaline en tube scellé. 
La saponification terminée, on soutire la liqueur alcaline et on y 
recherche l'acide résultant de la décomposition de l'éther. Si cet 
acide est solide, comme c'est le cas le plus fréquent, on sature le 
liquide par de l'acide chlorhydrique et on l'agite avec de Téther qui, 
par évaporalion, l'abandonne à l'état cristallisé. 

Si l'essence renferme du soufre sous forme de sulfure ou de sulfo- 
cyanure alcoolique, il se forme dans cette réaction du sulfure de 
sodium qui, au contact du nitroprussiate de sodium, donne une 
coloration bleu violet. 

La présence d'une aldéhyde dans une essence pourra être décelée par 
sa propriété de réduire le nitrate d'argent ammoniacal ou de former 
avec une solution concentrée de bisulfite de sodium un magma 
cristallin insoluble dans un excès de bisulfite. 

Enfin, pour rechercher la présence d'une essence à fonction phéno- 
lique, il suffira de dissoudre l'essence dans de l'alcool et de rechercher 
si sa solution colore en bleu le chlorure ferrique et réduit le nitrate 
d'argent ammoniacal. 
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à fonction d'aldéhyde 


à foncUon d'étlier 


à fonciion de phénol 


sulfurées 


Essence d'amandes 


Essence de bouleau. 


Essence de girofle. 


Essence d'ail. 


amères. 


— de gaultheria. 


— de laurier. 


— asa fœtida. 


- de cannelle. 




— de myrte pimen- 


— de cochlearia. 


— de cumin. 




tée. 


— d'érysimum. 


— de géranium. 




— de plychotis. 


~ de moutarde. 


d'Iode. 




— de reine des prés. 


— de radis. 


— de lemon-grass. 




— de sassafras. 


— de raifort. 


~ de reine des prés. 




— de saturea-hor- 




-- de rue. 




tensis. 




— semen-contra. 




— de thym. 





Détermination de l'indice méthylique des essences. — (Benedikt et 
Anton Giûssner (Chemiker Zeitung., t. XIII, p. 13 et 14, et Mon. scienlif. 
»89i, p. 506 et ol6.) 
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On désigne sons le nom d' c indice mélhyliqae » la quantité, 
exprimée en milligrammes, de mélhyle qui se sépare d'une substance 
lorsqu'on la fait bouillir avec de Tacide iodhydrique. Si le produit 
renferme d'autres radicaux alcooliques, tels que Téthyle ou le propyle, 
ceux-ci sont toujours exprimés en mélhyle. 

Le dosage du méthyle dans une essence se fait d'après le procédé 
Zeisel. {Monatshefte fur Chemie, t. VI, p. 989.) 

L'appareil se compose d'un petit ballon de 30 à 35 c. c. disposé 



CO* 



Fig. 12. 

dans un bain de glycérine et dans lequel on peut faire arriver un 
courant d'acide carbonique par un tube effilé plongeant jusqu'au 
fond. 

Le col du ballon est muni d'une tubulure latérale communiquant 
par un tube droit avec un appareil à boules servant à la fois de 
réfrigérant à reflux et de laveur, disposé dans un réfrigérant dont on 
maintient par un courant d'eau chaude la température à 50 ou 60«». 

Cet appareil est formé d'une première boule de 30 c. c. de capacité 
à laquelle est soudée un tube qui la met en communication avec la 
partie supérieure d'une deuxième boule d'une contenance de 80 ce; 
au-dessus est une troisième boule de même volume munie d'un tube 
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recourbé en siphon dont l'extrémité inférieure doit déboucher aussi 
près que possible du fond de la boule intermédiaire. Enfin à la 
dernière boule est fixé un tube de dégagement coudé. Cet appareil 
doit contenir un mélange d'eau et de phosphore amorphe. Pour le 
reraplir on introduit dans un ballon à distiller ordinaire de 430 c. c. 
«"jS de phosphore amorphe pulvérisé avec un peu d'eau ; à l'aide 
d'un bouchon de caoutchouc on relie le col de ce ballon au tube de 
dégagement- que l'on fait plonger jusque dans le mélange et, 
soufflant par le tube latéral, on refoule l'eau et le phosphore' dans 
les boules, puis on lave le tube avec de l'eau que l'on envoie par le 
même moyen dans l'appareil jusqu'à ce que la boule du milieu soit 
à moitié pleine. On enlève alors le ballon à distiller que l'on 
remplace par un ballon ordinaire de 120 c. c. dans lequel on intro- 
duit 5 c. c. d'une solution à 40 p. 100 de nitrate d'argent et 
50 c. c. d'alcool pur à 95 p. 100. 

L'appareil étant ainsi disposé, on pèse dans le petit ballon 05^,2 à 
Os'*,3 d'essence, on y ajoute 10 c. c. d'acide iodhydrique d'une densité 
de 1,7, et, après avoir remis le ballon en place, on le chaufife à 
l'ébullition en même temps qu'on y fait passer lentement (3 bulles en 
2 secondes) le courant d'acide carbonique. Les vapeurs qui se dégagent 
abandonnent dans l'appareil à boules l'acide iodhydrique ainsi que 
l'iode entraîné et l'iodure de méthyle, arrivant dans la solution de 
nitrate d'argent, détermine la formation d'un précipité blanc cris- 
tallin formé, d'après Zeisel, d'iodure et de nitrate d'argent. 

Lorsque le liquide qui surnage ce précipité s'est éclairci, ce qui 
arrive après avoir fait passer de l'acide carbonique pendant une heure 
et demie à 2 heures, on enlève le ballon, on décante la liqueur claire 
alcoolique dans un vase à précipité de 500 c. c, on lave le précipité à 
deux ou trois reprises avec 30 c. c. d'eau, on étend la liqueur à 
300 c. c. ; puis, après l'avoir additionnée de quelques gouttes d'acide 
nitrique, on la chauffe pour la débarrasser de l'alcool qu'elle renferme 
et, avec de l'eau chaude, on la ramène à son volume primitif de 
300 c. c. On chauffe également avec 20 c. c. d'acide nitrique le préci- 
pité resté dans le ballon, enfin on rassemble les deux précipités 
d'iodure d'argent sur un filtre taré, on lave, on sèche à i20«> et on 
pèse. En multipliant le poids trouvé par le poids du radical méthyle 
15 et divisant par le poids moléculaire de l'iodure d'argent 235 on 
obtient la quantité de méthyle équivalente au précipité d'iodure 
d'argent obtenu. 

11 est toujours utile, avant d'effectuer une opération, de s'assurer 
que l'acide iodhydrique que Ton emploie ne donne pas de précipité 
d'iodure d'argent lorsqu'on le chauffe seul sans addition de substances 
renfermant des groupes méthoxyles. Si ce résultat n'est pas obtenu, 
on peut purifier l'acide en le faisant bouillir pendant deux heures 
au réfrigérant ascendant, ce dernier étant alimenté avec de l'eau 
à TO^ 
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Par ce procédé toutes les essences renfermant des radicaux 
alcooliques auront un indice méthylique plus ou moins élevé, tandis 
que les autres en seront dépourvues. On pourra ainsi obtenir d'utiles 
renseignements sur l'identité et la pureté d'un grand nombre 
d'essences. 

On ne peut évidemment par ce procédé examiner que des huiles 
ne renfermant pas d'alcool ; cependant on pourra par cette méthode 
déterminer la quantité d'alcool qu'elles peuvent renfermer lorsqu'on 
connaîtra leur indice méthylique ; l'alcool absolu ayant comme 
indice méthylique 326. 

Quant aux huiles sulfurées, on les reconnaîtra à la formation d'un 
précipité noir abondant dans la solution de nitrate d'argent. 

« Nombre de milligramnics 

de inétiiyle 
correspondant à 1 gr. d'essence . 

Essence d'absinthe 

d'amandes amèrcs 

-— d'angélique 

— d'anis 82,8 

d'anis étoile 79,8 

— de bergamote ) . . . 6,6 

— de bétuline 22,4 

— de calamus 24,2 

— de cumin 

— — 8,3 

— — 6,6 

— dœillet 88,8 

— 86,9 

-- 73,8 

— de cassiac florum 6,7 

— - 73,2 

— de cinnamome 25,7 

— de zestes de citron 

— — 23,6 

— de copahu 

— de coriandre 

— de cubèbe 

— d'élémi 12 

— d'eucalyptus 

— de fenouil 65,7 

— de gaultheria artificielle 89,4 

— de géranium 

— de genévrier 

— de laurier-cerise 13,8 

— de lavande 

- 2,4 
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Nombre de milligrammes 

de métliyle 

correspondant à 1 gr. d essence. 

Essence de menthe 

— de menthe poivrée 

— d'oliban 9,1 

— de persil 92,2 

— de romarin 

— de savinier 

— de sauge 

— de bois de santal 

— de térébenthine 

— de valériane 

Recherche et dosage des huiles grasses. -— On évapore à la tempé- 
rature de 110° un poids connu de l'essence qui, si elle renferme une 
huile grasse, laisse un résidu dont on détermine le poids. Mais, dans 
le cas d'essences altérées par leur contact prolongé à lair, on obtient 
toujours un résidu fixe plus ou moins abondant alors même que l'es- 
sence est exempte de corps gras. Il faut alors chauffer ce résidu au 
bain-marie avec de la potasse alcoolique. Après évaporation de l'alcool, 
on reprend le tout par de l'eau chaude, on filtre pour séparer les ma- 
tières insolubles, et au liquide filtré, on ajoute de l'acide chlorhydrique. 
Sil'essence renferme une huile grasse, on voit se former un dépôt d'aci- 
des gras qui, par la chaleur, remontent à la surface sous forme d'une 
couche huileuse qu'on peut isoler, sécher à l'étuve à 110° et peser. 

Recherche de l'alcool. — 1° On agite dans un tube gradué un cer- 
tain volume d'essence avec de l'eau. Si l'essence renferme de l'alcool, 
l'eau s'en empare et prend une apparence laiteuse. On mesure le 
volume d'essence restant et la différence avec son volume primitif 
indique la proportion d'alcool qu'elle renfermait. Ce procédé est peu 
sensible et n'est applicable qu'aux essences qui renferment une assez 
forte proportion d'alcool. 

2° On distille dans un ballon bien sec, muni d'un réfrigérant, un 
volume déterminé d'essence en recueillant dans un tube gradué tout 
ce qui passe avant 150 ou 160°. Le produit distillé renferme la tota- 
lité de l'alcool et une certaine quantité d'essence entraînée ; on le 
mesure et on lui ajoute de l'acétate de potassium fondu. Si l'essence 
renferme de l'alcool, celui-ci dissout l'acétate de potassium et se 
sépare de l'essence qui remonte à la surface. On mesure «le volume 
surnageant et la différence avec le volume primitif de la partie distil- 
lée indique la proportion d'eau. 

On peut en outre déceler la présence de l'alcool en chauffant la 
solution d'acétate de potassium, séparée de l'essence, avec de l'acide 
sulfurique qui détermine la formation d'éther acétique, facile à 
reconnaître à son odeur (Silva). 
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3<* Le dosage de Talcool daas les essences, alors même qu'il ne s'y 
rencontre qu'en faible proportion, peut être effectué par la détermi- 
nation de rindice méthylique de l'essence. 

Gomme l'alcool absolu a pour indice méthylique 326, qui est de 
beaucoup supérieur à celui de toutes les essences, ce procédé permet 
de déceler la présence de très petites quantités d'alcool et a en outre 
l'avantage de permettre de n'opérer que sur une très petite quantité 
d'essence. 

Procédé d'essai des essences de N. Williams. {Chemical IVews, 
no 1576 et Mon, Scient. 1890, p. 713.) — On introduit dans un verre 
50 c. c. d'essence (5 vol.) auxquels on ajoute 10 ce. (1 vol.) d'acide 
sulfurique et on note la différence entre la température initiale et la 
température finale. 

L'élévation de la température variant avec les diverses circonstances 
de l'opération, telles que la concentration de l'acide, la manière d'agi- 
ter, etc., il est indispensable d'opérer comparativement sur une 
essence pure d'origine certaine. 

Elévalion de la lempéralare. 

Essence d'anis 86,6 

— de bergamote 98,8 — i03,3 

-^ de cajeput 40,5 — 50,5 

— decarvi 66,6 - 75,5 ,[3«-^^ 

— de cassia 56,6 

— de bois de cèdro . ... 25,5 — 30,5 

— de cannelle 75,5 — 83,3 

— de citron 92,2 

— de citronnelle 84,4 

— de girofles ^ 67,7 — 72,2 

— d'eucalyptus 45,5 — 54,4 

— de géranium 53,3 

— de genièvre 80,0 

— de lavande 56,6 — 90,0 

— de limons 84,4 - 90,5 

— de lemon-gruîS 57,7 — 63,3 

— de macis. 64,4 — 67,7 

— de muscade 65,5 — 68,3 

— d'orange 80,0 — 84,4 

de menthe 30,0 — 52,2 

— de menthe du Japon . . . 37,7 — 43,3 

— de romarin 60,5 — 74,4 

— de rue. 83,8 — 101,0 

— de sauge. . 87,3 

de sassafras 28,8 — 50,5 

— de térébenthine 75,5 — 98,8 

— de thym (rouge) ... . 60,0 — 73,3 

— de verveine 57,7 — 66,6 
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Action des réactifs sur les essences. (Dragendorff et Schlugden- 
hauffen. Analyse chimique des végétaux, p. 107.) 

Brome en solution chloroformique à 1/20. — Ajouter 10 à 15 gouttes 
de réactif à 1 goutte d'essence. 

Coloration* 

I Essence de térébenthine, de cumin, de citron, de 

coriandre, de cardamome incolore 

— de bergamote, d'orange, de petit grain . . jaune 

— d'oeillet, d'arum, de lavande, de cajeput, 

de cascarille verdâtre 

— de menthe crépue, de menthe poivrée, de 

genièvre, de galanga vert bleuâtre 

— de marjolaine, de fenouil, de cumin, de brun verdàtre 

valériane ou brun 

-- de romarin, d'anis, d'anis étoile, de can- 
nelle, de muscade, de thym, de menthe rose, rouge ou 
poivrée, de myrrhe, de persil rouge violacé 

— de macis brun violacé 

— de cubèbe , de copahu , d'amomum , de bleu ou bleu 

laurier-cerise, de santal, d'acore. . . . violacé 

— de camphre, de cèdre, de gingembre. . . orange 

Acide chlorhydrique alcoolisé, — Ajouter 15 à 20 gouttes du réac- 
tif à 1 goutte d'essence. 

C oloration 

avec réactif peu /^^^^ '^*^"'' ^ 

chargé d'aciSe. "^^"^^7.:,^"" ' 



Essence de térébenthine, de cumin, de 

coriandre incolore 

— de cardamome incolore 

— d'oeillet, de romarin incolore 

— de bergamote jaune 

— de macis jaune 

— - de fenouil jaune 

— d'orange, de cumin jaune 

— de cascarille, de lavande, de 

marjolaine brun rouge 

— de genièvre brun rouge 

— de cubèbe, de copahu, de cèdre, 

de cannelle, de muscade, de 
thym, de laurier-cerise, de 

calamus, de myrrhe .... rose, rouge oji rouge violet 

— de menthe poivrée rouge passant au bleu 



incolore 
rouge cerise 
rouge cerise 

foncé 

orangé, puis 

vert olive 

rouge brun 

rouge cerise 

violet 

brun rouge 
rouge 
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Acide sulfurique concentré. — Ajouter 2 à 3 gouttes du réactif à 
1 goutte d'essence. 

Coloration 

Presque toutes les essences jaune, passant 

au brun, puis au 
violet 
Essence de cardamome, d'oeillet, de fenouil, d'anis. 

de cajeput, de laurier-cerise violette 

— de cannelle vert bleuâtre 

Acide sulfurique concentré et chlorure ferrique. — Le réactif s'ob- 
tient en ajoutant 6 vol. d'acide à 1 vol. d'une solution de chlorure fer- 
rique à 5 p. 100. 

Ajouter 2 à 3 gouttes du réactif à 1 goutte d'essence. 

Coloralion 

Essence de pulegium, de persil, de coriandre, de 
fenouil, d'anis, de sabine, de térében- 
hine ncolore 

— de sédum, de menthe poivrée ...... rouge 

— de thym, de cajeput, de galanga, de capri- 

cum, de cubèbe, de copahu, de genièvre, 

de camphre, de sédum violette 

— de serpollet, de marjolaine, de romarin, de 

cumin, de muscade, d'œillet, de cannelle, verte ou vert 

bleuâtre 

— de bergamote vert olive 

Acide azotique fumant. — Ajouter' 5 gouttes d'acide à 1 goutte 
d'essence. 

Coloralion 

Essence de piment, de macis, de muscade, de gaul- 

theria rouge sang ou 

rouge cerise 

— de cubèbe . . ; verte 

— de copahu bleu violet 

— de cannelle carmin 

— de myrrhe rouge violacé 

— de pulegium violette 

ESSENCE D'AIL. — Huile lourde, brunâtre, d'odeur fétide, formée de 
sulfure d'allyle mélangé d'oxyde d'allyle et d'un peu de soufre. Elle 
distille en partie vers 140° en se décomposant. 

ESSENCE D'AMANDES AMÈRES. 

Essence d'amandes amêres naturelle. — C'est une huile un peu jau- 
nâtre, formée d'un mélange d'aldéhyde benzoïque et d'une petite 
quantité d'acide cyanhydrique. Sa densité = 4,040 à 4,044. Elle bout 
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à 180^. Elle est solable dans 30 p. 100 d'eau et en toutes proportions 
dans l'alcool. A Tair elle s'oxyde en donnant de l'acide benzoïque qui 
souvent se dépose dans l'essence sous forme de cristaux. 

On reconnaît la présence de cet acide, en agitant l'essence avec de 
la lessive de soude, on décante la liqueur alcaline, on Tacidifie avec 
de l'acide chlorhydrique et on l'agite avec de l'éther qui s'empare de 
l'acide benzoïque qu'il abandonne par évapora tion. 

Pour rechercher l'acide cyanhydrique on agite l'essence avec une 
solution faible de potasse et de chlorure ferroso-ferrique qui, si l'es- 
sence renferme de l'acide cyanhydrique, détermine la formation d'un 
précipité de bleu de Prusse. 

Pour le dosage de l'acide cyanhydrique on dissout 1 gr. d'essence 
\dans 100 c. c. d'eau et on opère comme pour le dosage de cet acide 
dans l'eau d'amandes amères. (Voir Eau distillée d'amandes arriéres.) 
L'essence d'amandes amères est souvent falsifiée par addition d'es- 
sence de mirbane ou nitrobenzène. Pour en reconnaître la présence, 
on traite, d'après Bourgoin, îgr. de l'essence dans un tube à essai 
par 1/2 gramme de potasse caustique pure et on agite. Si l'es- 
sence est pure, on obtient une coloration jaunâtre, si elle renferme 
de l'essence de mirbane, la coloration est jaune rougeâtre et verte au 
bout d'une minute. Si on ajoute alors de l'eau on voit se former deux 
couches, une couche inférieure jaune et une couche supérieure verte 
qui, le lendemain, passe au rouge. Pour en déterminer la proportion, 
on introduit dans un tube gradué 5 c. c. d'essence, auxquels on 
ajoute 35 à 40 c. c. d'une solution de bisulfite de sodium à 28 ou 30« 
Baume. On agite fortement, et on complète avec de l'eau le volume 
de 50 c. c. L'essence de mirbane remonte à la surface. Pour faci- 
liter sa séparation, on peut ajouter 5 c. c. de benzène, que l'on 
retranche du volume total du liquide surnageant ; la différence donne 
la proportion de nitrobenzène. Pour bien s'assurer de sa nature, on 
évapore la liqueur et on distille le résidu avec un peu de limaille de 
fer et d'acide acétique. Le produit distillé doit donner avec le chlorure 
de chaux une coloration violette. 

Essence d'amandes amères artificielle. — Elle est obtenue par distilla- 
tion de l'aldéhyde benzoïque artificielle avec de l'eau tenant en sus- 
pension un peu d'acide cyanhydrique. Ses propriétés senties mêmes que 
celle de l'essence naturelle. On peut en général distinguer l'essence 
naturelle de l'essence artificielle en imprégnant un peu de papier 
d'essence, l'enflammant et dirigeant la flamme dans un verre renversé 
dont les parois sont mouillées d'eau distillée. On introduit ensuite 
dans le verre un peu d'eau acidulée d'acide nitrique pur et quelques 
gouttes d'une solution de nitrate d'argent. Si l'on est en présence d'es- 
sence artificielle, il se produit un léger précipité de chlorure d'argent, 
dû à la form.ation d'acide chlorhydrique résultant de la combustion 
du chlorure de benzoyle que renferme assez souvent l'aldéhyde ben- 
zoïque artificielle, et dont est toujours dépourvue l'essence naturelle. 
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On peut encore reconnaître le mélange de ces deux essences en 
agitant le produit avec son volume d'acide sulfurique. L'essence na- 
turelle donne une coloration d'un beau rouge groseille qui, après 
quelques heures, se fonce et devient rouge brun, tout en conservant 
sa transparence. Avec Tcssence artificielle la coloration est rouge, 
passe rapidement au brun et la masse bientôt devient opaque, s'épais- 
sit et, après 30 heures, est solide et brunâtre. On peut ainsi recon- 
naître 25 p. 100 d'essence artifîciellc dans l'essence naturelle. 

ESSENCE D'ANGÉLIQUE. — L'essence de semences est la plus esti- 
mée. C'est un liquide d'odeur d'angclique, qui jaunit à la lumière et se 
résinifie à l'air sans se colorer. Sa densité à 0<*= 0,872. Elle bout de 174 
à 330*» en se polymérisant en partie par l'action seule de la chaleur. 
L'essence de racines a une odeur moins fine. Ses propriétés sont les 
mêmes. Sa densité à 0« = 875. Elle bout de 163 à 330« (Naudin). 

ESSENCE D'ANIS. — Elle est légèrement jaunâtre, concrète à -f 10, 
fusible à -f 18°, elle bout vers 220 — 225«. Sa densité = 0,982 à 0,085. 
Elle renferme plus des 4/5 d'une matière cristalline blanche soluble 
dans l'alcool, isomère de l'aldéhyde cuminique, que l'acide nitrique 
transforme en acide anisique et matières résineuses. 

Les essences d'estragon, de fenouil, de badiane possèdent la même 
propriété de donner par oxydation de l'acide anisique. 

La fraude la plus fréquente que l'on fait subir à l'essence d'anis 
consiste en une addition d'alcool qui, même à haute dose, n'entrave 
pas sa cristallisation. On la falsifie aussi quelquefois avec du blanc 
de baleine. 

ESSENCE ASA FŒTIDA. — C'est une huile sulfurée commençant 
à bouillir vers 135 à 140<>. 

ESSENCE DE BERGAMOTE. — Huile jaunâtre ou verdâtre, rectifiée 
elle est incolore. Elle se solidifie à quelques degrés au-dessous de 
et laisse déposer à la longue, à la température ordinaire, un stéaro- 
ptène. Sa densité = 0,880 (Schimmel). 

On la falsifie le plus généralement avec de l'alcool, des huiles 
grasses et surtout de l'essence de citron, plus rarement avec de 
l'essence de térébenthine. 

ESSENCE DE BOULEAU. — Elle bout à 217-220» et est uniquement 
formée de salicylate de méthyle et par suite complètement saponi- 
fiable par les alcalis (Pettigren et Power). Sa densité = 1,1606. 

Sa propriété de se saponifier complètement parles alcalis, potasse 
ou soude, permet d'y reconnaître facilement toute addition de pétrole 
ou d'essences hydrocarburées. 

On désigne encore sous le nom d'essence de bouleau une essence 
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obtenue par la distillation du goudron résultant de la carbonisation 
de récorce de bouleau et dont la composition est analogue à celle 
de Tessence de térébenthine. On ne peut donc la confondre avec l'es- 
sence précédente. 

ESSENCE DE CAJEPUT. -- C'est une huile fluide de nuance verte, 
solidifiable à — 50° en cristaux fusibles à — 8°. Sa coloration verte 
provient en général d'une petite quantité d'un sel de cuivre qu'on 
peut reconnaître en ajoutant à l'essence un peu d'ammoniaque qui lui 
communique une coloration bleue. Sa densité = 0,934. Elle est entiè- 
rement soluble dans l'alcool. Sous une épaisseur' de 10 cent., elle dévie 
le plan de polarisation de — 2°. Soumise à la distillation, elle donne 
de 60 à 100<* une petite quantité d'aldéhydes butylique et valérianique ; 
puis, de 175 à 480, du cajéputol ou monohydrate de cajéputine 
mélangé d'une petite quantité d'aldéhyde benzoïque et de terpinol. 

Les essences ks plus employées pour la falsifier sont l'essence de 
térébenthine ou Pfissence de romarin distillée avec du camphre et des 
semences de cardamomes. 

Pour déceler la fraude, on agite l'essence avec de l'alcool ; si elle 
est pure, elle se dissout complètement, ce qui n'a pas lieu lorsqu'elle 
renferme de l'essence de térébenthine. 

ESSENCE DE CAMOMILLE COMMUNE. - Huile visqueuse, de couleur 
bleue, se solidifiant au-dessous de 0®. Sa densité = 0,924. Elle bout de 
240 à 300**, en laissant un résidu de matièi^es résineuses. Les acides 
chlorhydrique et azotique la font virer au vert, l'acide sulfurique au 
jaune rougeâtre. Elle ne se combine pas aux bisulfites alcalins et 
n'est attaquée ni par l'acide chlorhydrique ni par la potasse en fusion. 

Essence de camomille romaine. — Huile verdâtre, bouillant de 160 
à 21 0». Elle renferme un peu d'acide angélique. Elle ne se combine 
pas avec le bisulfite de sodium, mais, chauffée avec de la potasse, elle 
doni^e de l'angélate de potassium. 

ESSENCE DE CANNELLE. — On connaît deux espèces d'essences de 
cannelle : 

L'essence de cannelle de Ceylan extraite des fleurs du Laurus cas- 
sia. C'est la plus estimée. 

L'essence de cannelle blanche ou de Chine extraite de Laurus cin- 
namomum. 

L'essence de cannelle de Ceylan a une densité = à 1,035; celle de 
cannelle de Chine est de 1,055 à 1,065. Son indice de réfraction est de 
1,593. 

Ces deux essences sont de nuance jaune plus ou moins rougeâtre, 
elles brunissent rapidement à l'air en se résinifiant ; elles sont solubles 
dans l'alcool, et distillent à 220-225^. Elles sont constituées en grande 
partie par de l'aldéhyde cinnamique qui, par oxydation à l'air, se 
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transforme en acide cinnamique qui se dépose. Elles se combinent 
avec le bisulfite de sodium pour former un composé cristallisé. 

Les fraudes les plus fréquentes qu'on leur fait subir consistent en 
une addition d'essence de cannelle de Chine à l'essence de cannelle 
de Ceylan ou dans l'addition d'essence de girofle, de piment ou de 
feuilles de cannelle à l'une ou l'autre de ces deux essences. 

D'après A. Klunge, on peut reconnaître dans l'essence de cannelle de 
Ceylan les essences de cannelle de Chine, de piment ou de girofle 
aux réactions suivantes dues à la présence dans ces trois essences de 
l'eugénol dont l'essence de Ceylan est complètement dépourvue : 

1® On mélange dans un tube à essai 2 à 3 gouttes d'essence avec 
autant d'acide sulfurique ; après refroidissement on obtient une masse 
solide rouge intense. En versant dans le tube quelques centimètres 
cubes d'éther, sans agiter, on observe un magnifique dichroïsme ; à la 
lumière transmise l'élher est incolore, à la lumière réfléchie il est bleu. 

2^ On mélange quelques gouttes d'essence avec deux fois son volume 
d'acide sulfurique. On chauffe quelques instants au bain-marie, on 
étend d'eau et on sature la liqueur par du carbonate de baryum . Le 
liquide filtré, additionné de quelques gouttes de chlorure ferrique, 
prend une belle coloration bleue. 

30 On émulsionne quelques gouttes d'essence avec une solution 
diluée de carbonate d'ammoniaque, puis on ajoute un petit fragment 
de sulfate ferreux. Les gouttes d'essence qui se séparent prennent une 
coloration violette. 

Les essences de girofle et de piment qui renferment également de 
l'eugénol donnent la même réaction. 

Pour déceler ces essences, on mélange 4 gouttes d'essence à 10 c. c. 
d'alcool et on ajoute 1 goutte de perchlorure de fer ; si l'essence est 
pure, il se produit une coloration brune; dans le cas contraire, la cou- 
leur est verte ou bleue. 

D'après Hager, on peut reconnaître la plupart des produits employés 
pour frauder l'essence de cannelle en l'agitant avec de l'éther de 
pétrole, dans lequel elle est insoluble et qui dissout la plupart des 
produits employés communément pour sa falsification. 

ESSENCE DE CARVL — Huile bouillant de 190 à 245S formée d'un 
mélange de carvène et de caryol. 

ESSENCE DE CÈDRE. — Masse cristalline molle légèrement jaunâtre. 

Elle renferme deux principes : l'un solide, cristallisable, fusible à 
740, bonifiant à 282<* ; l'autre liquide, le cédrène, bouillant à 237°. 

L'essence de cèdre concrète est en cristaux brillants fusibles à 74<*, 
bouillant à 282^, solubles dans l'alcool. L'essence de cèdre du comi- 
merce ne renferme souvent que le produit liquide, le cédrène. 

ESSENCE DE CITRON. — L'essence obtenue par expression est de 
nuance jaunâtre ; cefie obtenue par distifiation est incolore, plus fluide, 
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mais d'odeur moins suave. Elle est formée à peu près exclusivement 
par un hydrocarbure C^^^H***. Sa densité = 0,840 à 0,850. 

Le pouvoir rotatoire de Tessence de citron = + 72^,5 ne variant 
pas quand on la surchauffe en tubes scellés à 250-260**, on peut mettre 
à profit cette propriété pour y reconnaître Tessence de térébenthine 
dont le pouvoir rotatoire diminue par l'action de la chaleur. 

ESSENCE DE CITRONNELLE. — C'est un liquide jaune verdâtre. Elle 
bout à 200-240<> en laissant 1/10 environ de son volume d'un résidu 
épais. Sa densité = 0,833. Elle est dextrogyre. Elle réduit le nitrate 
d'argent ammoniacal, et forme avec le bisulfite de sodium un composé 
cristallisé soluble dans l'eau, ce qui permet d'y reconnaître aisément 
la présence de l'essence de térébenthine ou d'autres essences hydro- 
carburées. 

ESSENCE DE COCHLEÂRIA. - Elle est formée par du sulfocyanate 
d'aUyle. 

ESSENCE DE COPAHU. — Huile blanche, d'odeur faible de copahu. 
Sa densité = 0,878. Elle bout vers 260<* en s'altérant. Sa composition 
est la même que celle de l'essence de citron. Elle est souvent em- 
ployée pour falsifier d'autres essences. 

ESSENCE DE CORIANDRE. — Huile jaune pâle, facilement soluble 
dans l'alcool. Sa densité = 0,871 à + 14°. 

ESSENCE DR CUBEBE. — Liquide incolore, d'odeur camphrée, 
bouillant à 250-260 en se décomposant en partie. Sa densité = 0,929. 
Son pouvoir rotatoire, pour une colonne de 25 centimètres, = -f 55*». 

ESSENCE DE CUMIN. — Huile formée d'un mélange d'aldéhyde 
cuminique et de cymène. Elle se combine avec le bisulfite de sodium 
et réduit le nitrate d'argent ammoniacal. 

ESSENCE D'ESTRAGON. — Sa composition est la même que celle 
de l'essence d'anis. Elle renferme comme cette dernière un[stéaroptène 
fusible à 18o. Elle bout de 200 à 206o. Sa densité = 0,945. 

ESSENCE D'EUCALYPTUS. — Liquide jaune verdâtre, d'odeur cam- 
phrée, solidifiable à — 50<* en cristaux fusibles à — 10«. Sa densité = 
0,34; sous une épaisseur de 100 millim., elle dévie le plan de la 
lumière polarisée de + 4° 24. 

Soumise à la distillation elle donne, de 70 à (00^ une petite quantité 
d'aldéhydes butyrique et valérianique , de 150 à 160^, des carbures 
lércbéniques et, de 169 à 171 «, de l'eucalyptol qui est le produit le 
plus abondant. (Voir 5oc. Chim,, 1888, (2), p. 108.) 

Les essences les plus employées pour la falsifier sont les essences de 
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térébenthine et de copahu. Elle est aussi quelquefois additionnée 
d'alcool ou d'une huile grasse. 

L'essence peut être décelée en traitant l'essence par de l'iode dont 
l'action est à peu près nulle sur l'eucalyptol, mais qui réagit au con- 
traire violemment sur l'essence de térébenthine. 

Pour reconnaître l'essence de copahu, on soumet l'essence à la dis- 
tillation, si l'essence est pure elle distille de 160 à ilO^, si, au contraire, 
elle renferme de l'essence de copahu le point d'ébiillition s'élève à 
2600. 

ESSENCE DE GAULTHERIA. — (Voir Essence de Wintergreen.) 

ESSENCE DE GENIÈVRE. — Huile incolore ou légèrement jaunâtre. 
Sa densité = 0,911. Les essences les plus employées pour sa falsi- 
fication sont les essences d'aspic, de lavande et de térébenthine. 

ESSENCE DE GÉRANIQM DE L'INDE, DE TURQUIE OU DE NAMUR 
(essence de palmarose ou de ginger-grass). 

Elle possède les mêmes propriétés que les essences de semen-contra 
ou de citronnelle. Elle se combine au bisulfite de sodium et réduit le 
nitrate d'argent ammoniacal. 

ESSENCE DE GERANIUM OU PELARGONIUM OU DE ROSES 
D'AFRIQUE. — C'est une huile d'odeur de roses. Sa densité = 0,855. 
Elle bout à 232-235°. Elle renferme un stéaroptène fusible à 18°. 

Elle sert à falsifier l'essence de roses. 

ESSENCE DE GIROFLE. — Elle est formée en presque totalité d'eu- 
génol mélangé avec une petite quantité d'un hydrocarbure C*°H^^. Elle 
renferme en outre un peu d'acide salicylique. Elle se dissout dans la 
proportion d'environ 90 p. 100 dans les lessives alcalines ; celles-ci, 
traitées par l'acide chlorhydrique, laissent remonter l'eugénol sous 
forme d'une huile brune bouillant à 247°. Sa solution alcooUque 
colore le perchlorure de fer en bleu et réduit le nitrate d'argent am- 
moniacal. 

Une goutte d'essence, mise en suspension dans l'eau, se colore en 
violet par Faction successive d'une solution de carbonate d'ammonia- 
que et d'un petit cristal de sulfate de fer» 

Elle est quelquefois falsifiée par du phénol dont l'odeur est mas- 
quée par celle de l'essence . 

D'après M. Jacquemin, pour reconnaître celte fraude, on mélange 
une goutte d'essence avec une fraction de goutte d'aniline et on agite 
le mélange avec 5 à 6 c. c. d'eau, puis on y introduit quelques gouttes 
d'une solution de chlorure de soude. Si l'essence est pure, il se pro- 
duit une coloration violacée qui bientôt disparaît si, au contraire, elle 
renferme du phénol, on obtient une coloration bleue persistante. 

Fluckiger indique encore la méthode suivante : on prend 2 à 10 gr. 
d'essence que Ton agite avec 20 à 100 c. c. d'eau chaude. Après refroi- 
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dissement on décante Teau surnageante que Ton fait évaporer au bain- 
marie à quelques centimètres cubes, et, au résidu, on ajoute une goutte 
d'ammoniaque et une pincée de chlorure de chaux. Dans le cas de la' 
présence du phénol on obtient une coloration bleue. 

ESSENCE DE HOUBLON. -~ Elle est moins dense que Teau, de couleur 
verte et devient incolore par rectification. D'après M. Personne, elle 
renferme du valérol, et, si on la fait tomber goutte à goutte sur de la 
potasse fondante^ elle donne du valériate de potassium. 

ESSENCE DE LAURIER. -^ D'après Gladstone, elle renfermerait d^ 
Teugénol bouillant à 247° et un hydrocarbure C*°H*®. D'après Blas, 
traitée par la potasse, elle donnerait de l'acide laurique et deux 
hydrocarbures, bouillant l'un à 164% l'autre à 2o0<*. 

L'essence de laurier de la Guyane a pour densité 0,864 et présente 
la composition de l'essence de térébenthine. 

ESSENCE DE LAVANDE. — Sa densité = 0,875. Son pouvoir rola- 
toire = — 20O. 

Huile jaunâtre, très fluide, bouillant à 185-210o. Elle»présente une 
réaction acide due à la présence d'une petite quantité d'acide acétique. 
Elle est facilement soluble dans l'alcool. Elle renferme un stéaroplène 
dont la proportion peut atteindre jusqu'à 50 p. iOO. 

ESSENCE DE LEM0N-6RASS. — Elle bout de 200 à 240o. Sa den* 
site = 0,8955. Elle se combine avec le bisulfite de sodium, elle réduit 
le nitrate d'argent ammoniacal et possède les mêmes propriétés que 
l'essence de citronnelle. 

ESSENCE DE MENTHE. — L'essence anglaise est la plus estimée ; 
par le froid, elle laisse déposer une matière solide cristalline, connue 
sous le nom d'essence de menthe concrète ou menthol. 

Les essences de menthe verte et de menthe pouliot ne donnent pas 
de matière cristallisée par le froid. 

L'essence de menthe additionnée de chromate de potassium prend 
une coloration rouge. Au contact de l'hydrate de chloral, elle prend 
une coloration rouge vif, puis rouge cerise. Cette couleur est soluble 
dans l'alcool, l'éther, le chloroforme et n'est pas détruite par l'ébul- 
lition. L'acide sulfurique développe l'intensité de la nuance, et si alors 
on ajoute du chloroforme, la nuance passe au violet foncé (Yehn). 
Les essences de citron^ de bergamote, de menthe crépue, de romarin, 
de girofle, d'anis, de fenouil, ne donnent pas cette réaction. Si Ton 
mélange de l'acide acétique avec 1/20 de son poids d'essence de 
menthe, on obtient, au bout d'une demi-heure, une coloration bleue 
qui s'accentue avec le temps. Le menthol, les essences de térében- 
thine, de citron, le camphre ne donnent aucune coloration avec 
l'acide acétique* 
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L'essence de menthe est surtout falsifiée par de l'alcool, des huiles 
grasses, de Tessence de térébenthine et de copahu et quelquefois par 
de l'essence de moutarde employée pour lui donner une saveur plus 
brûlante. 

Pour déceler la présence de l'essence de copahu, on agite l'essence 
avec de l'acide azotique chaud ; si elle est pure, elle prend une colo- 
ration brune sans s'épaissir; si, au contraire, elle renferme de l'es- 
sence de copahu, la réaction est très vive, la masse s'épaissit et se 
solidifie par le refroidissement. 

Pour reconnaître l'essence de moutarde, il suffit de chauffer 
l^ssence avec de la potasse caustique et de rechercher dans le pro- 
duit dissous dans l'eau la présence de sulfures. 

ESSENCE DE MIRBANE. — (Voir Nitrobenzène.) 

ESSENCE DE MOUTARDE. —Elle est uniquement formée par du 
sulfocyanate d'allyle, 

ESSENCE D'ORANGE. — Elle est identique à l'essence de citron. 

ESSENCE DE PATCHOULI. — Liquide un peu visqueux, de couleur 
jaune ou jaune brunâtre, bouillant à 254-260°; vers la fin, la tempé- 
rature s'élève et on recueille environ 5 p. 100 d'un liquide bleu. Avec 
le temps l'essence de patchouli laisse déposer un corps cristallisé, 
le camphre de patchouli. 

D'après Gladstone, son pouvoir rotatoire, pour une colonne de 
25 cent., = — 420°. 

Voici, d'après le même auteur, les densités des diverses essences de 
patchouli : 

Essence indienne 0,9554 

— de Penang 0,9592 

— française 1,0119 

L'essence de patchouli est surtout falsifiée par des essences de 
cubèbe et de cèdre. 

ESSENCE DE REINE DES PRÉS. — Elle s'extrait des fleurs de l'ul- 
maire ou reine des prés. 

Elle est formée en grande partie d'aldéhyde salicylique mélangée d'un 
hydrocarbure C***H*« et d'une petite quantité d'une matière camphrée. 

Elle colore en violet le perchlorure de fer, se combine aux bisul- 
fites alcadins et réduit le nitrate d'argent ammoniacal. 

On lui substitue souvent l'aldéhyde saUcylique artificielle. 

On peut distinguer ces deux essences en les agitant avec une solu- 
tion de bisulfite de sodium et ajoutant de l'eau. L'essence artificielle 
se dissout complètement, tandis que l'essence naturelle laisse surnager 
l'hydrocarbure qu'elle renferme. 
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ESSENCE DE ROSES. — Les essences de roses allemandes et turques 
sont de consistance butyreuse, neutres, solubles dans l'éther et le 
chloroforme, difficilement solubles dans l'alcool et l'acide acétique 
cristallisable. 

Ces essences sont constituées par un mélange de 3 corps : 

De l'alcool éthylique, qu'on peut isoler en recueillant les produits 
distillant avant 100°. Sa proportion est d'environ 5 p. 100 ; 

De l'oléoptène, qui est liquide ; 

Et du stéaroptène, dont le point de fusion varie de 34 à 36°. 

On peut différencier les diverses essences de roses par leur point de 
fusion et leur teneur en stéaroptène qu'on peut isoler de la façon 
suivante : 

On dissout l'essence dans 5 fois son poids d'alcool à 75° à la tempé- 
rature de "TS-SO^, puis on refroidit la solution à 0°. Le stéaroptène se 
sépare, on le recueille et on le lave avec de l'alcool étendu et froid. 
La solution alcoolique évaporée laisse comme résidu Toléoptène. 

Le tableau suivant indique le point de fusion des diverses essences 
de roses et leur teneur en stéaroptène. 





Point 


Teneur p. 100 




de fusion. 


en stéaroptène. 


Essence de roses anglaise . . . 


32» 


68 


— allemande . . 


27°-29° 


26 à 34 


de Grasse . . 


23° 




de l'Inde. . . 


20° 




— Turque . . 


16°-17° 


12 à 20 



La fraude la plus fréquente qu'on lui fait subir consiste dans l'ad- 
dition d'essence de géranium, plus rarement d'essence de térében- 
thine, de citronnelle ou de cubèbe ou encore de cire, de blanc de 
baleine ou d'acide stéarique. 

Pour reconnaître l'addition d'essence de géranium, on fait congeler 
l'essence qui doit être transparente après sa solidification, puis on la 
laisse se liquéfiera la chaleur de la main. Si l'essence est pure, elle 
se liquéfie lentement et les parties solides ont, jusqu'à la fin, l'aspect 
de paillettes cristallisées. Si elle est mélangée d'essence de géranium, 
dès qu'elle commence à se liquéfier, elle s'empâte et présente l'aspect 
d'une bouillie épaisse et non de paillettes cristallines (Chardin et 
Massignon). 

Un autre procédé consiste à ajouter à deux, gouttes d'essence 2 c. c. 
de bisulfite de rosaniline obtenu en décolorant de la fuchsine par de 
l'acide sulfureux. Si l'essence est pure, elle se colore lentement 
(24 heures) en rouge, mais si elle renferme de l'essence de géra- 
nium, elle prend, en moins de 2 heures, une coloration bleue. 

On peut encore traiter l'essence par de l'acide sulfurique concentré 
qui, avec l'essence pure, donne une masse soluble dans l'alcool 
sans coloration ; si elle renferme de l'essence de géranium, la masse 
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est brune, incomplètement soluble dansTalcool qui se colore en rouge 
avec dépôt de flocons jaunes. 

La présence des huiles grasses, de Facide stéarique, de la cire se 
reconnaît à ce que l'essence est en partie saponifiable, ce qui n'a 
jamais lieu avec l'essence pure. 

ESSENCE DE SANTAL. — D'après M. Mesnard (Compt. Rend,, 1892, 
t. CXIV, p. 1546), pour reconnaître si une essence de santal est pure 
ou si elle est mélangée avec une autre essence (cèdre, cubèbe, 
copahu, térébenthine), on la traite par de l'acide sulfurique ordinaire. 
Dans le premier cas, on obtient un liquide visqueux qui devient 
pâteux et se transforme rapidement en une masse solide adhérant 
fortement au verre, de couleur gris bleu clair ou grisâtre ; dans le 
second cas, la masse résineuse ne se solidifie pas entièrement et con- 
serve toujours une teinte foncée avec éclat brillant. 

L'essence de bois de santal est un liquide épais dont la densité 
= 0,945 à -f 15<*. Elle est formée de deux essences oxygénées et bout 
de 300 à 340o (Chapoteaut). Elle remplace quelquefois en thérapeu^ 
tique le baume de copahu. 

ESSENCE OE SARRIETTE. — Liquide jaune orange. Sa densité 
= 0,7304 à + 17o. Son pouvoir rotatoire pour une longueur de 
20 centim. = — 6o,5. Elle renferme 35 à 40 p. 100 de carvacrol 
bouillant de 232 à 233^ et des terpènes bouillant de 172 à 175° et de 
180 à 18o°(ff aller). 

ESSENCE DE SATUREA HORTENSIS. - Liquide jaune, mobile, 
d'odeur de thym. Sa densité à + 15° = 0,898. 

Son pouvoir rotatoire = — 0°,62. Son indice de réfraction à + 13** 
= 1,493. Elle est formée de carvacrol (30 p. 100), de cymène (20 p. 100) 
et de carbures térébéniques( 50 p. 100). 

Sa solution alcoolique est colorée en jaune par le* perchlorure de 
fer (Jahns). 

ESSENCE DE SEMEN-CONTRA. - Huile dont les 4/5 distillent de 
172 à 175®. Débarrassée par une ébullition prolongée avec de la potasse 
de ses principes résineux, elle possède un pouvoir rotatoire de 2*,i 
jpour une longueur de 100 mm. Traitée par l'iodure de polassium 
ioduré, elle se prend en une bouillie cristalline d'aiguilles vertes. 

ESSENCE DE TÉRÉBENTHINE. — (Voir Térébenthine,) 

ESSENCE DE WINTERGREEN OU DE GAULTHERIA. — L'essence 
naturelle de Wintergreen est formée d'un mélange de salicylate de 
méthyle et de 0,3 p. 100 d'un terpène. Elle bout à 218-221° (A = 731) 
(Power). Sa densité = 1,1835. 

L'essence naturelle est uniquement formée de salicylate de méthyle 
pur. Elle bout à 221-223^ Sa densité = 1,183. 
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On distingue Tessence naturelle de Fessence artificielle par saponi- 
fication. L'essence artificielle se saponifie complètement, tandis que 
l'essence artificielle laisse toujours un léger résidu (0,3 p. 100) d'un 
hydrocarbure non saponifiable. 

On peut encore différencier ces deux essences en les agitant dans 
un tube avec de Teau. Comme l'essence artificielle renferme souvent 
de l'alcool méthylique, elle s'émulsionne et l'eau reste troublp, tandis 
que l'essence naturelle se sépare immédiatement en gouttelettes 
liquides. 

L'essence de gaullheria peut être falsifiée jpar du chloroforme, de 
l'alcool ou de l'essence de sassafras. 

La détermination de la densité de l'essence peut servir d'indication 
de la présence du chloroforme ou de l'alcool. Dans le premier cas, la 
densité qui, normalement, e?t de 1,18, est augmentée, elle est au 
contraire diminuée dans le cas de la présence de l'alcool. 

Le chloroforme et l'alcool peuvent aussi être isolés par distillation. 
Quant à l'essence de sassafras, on peut la déceler en traitant 4 à 
5 gouttes d'essence par 3 à 4 gouttes d'acide nitrique (rf= 1,3 à 1,4). 
Avec l'huile de sassafras on obtient une coloration rouge sang et 
bientôt la masse se transforme en une résine brune. Si l'essence est 
pure, elle n'est pas modifiée ; mais, après quelques heures, se solidifie 
en une masse cristalline incolore d'acide méthynitrosalicylique. 
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Pour déterminer la proportion d'eau et d'alcool que peut renfermer 
l'éther, on détermine dabord sa densité à + 15<^, puis, après l'avoir 
agité dans un flacon avec le 1/10 de son poids environ de carbonate 
de potassium fondu et pulvérisé, on filtre et on prend à nouveau la 
densité du mélange d'alcool et d'éther privé d'eau . A l'aide de la 
table suivante de MM. Regnault et Adrian (Journ. Ph, et Ch., 1864, 
t. XLV, p. 193), on déduit de ces deux densités les proportions d'alcool 
et d'eau et, par différence, la proportion d'éther que renferme le 
mélange. 

Pour faire usage de cette table, on lit dans la deuxième colonne 
verticale (densité à + 15^ e/e ces mélanges) la densité observée sur 
l'éther sec et à côté à gauche on trouve les proportions correspon- 
dantes d'alcool et d'éther ; on cherche alors dans la même ligne ho- 
rizontale la densité observée sur l'éther non privé d'eau et en suivant 
la colonne verticale contenant ce chiffre jusqu'à sa partie supérieure, 
on y trouve indiquée la quantité d'eau existant dans l'éther. 
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PROPORTIONS EN VOLUME 

D*iTHEa PUR BT d' ALCOOL 

à 98« C. 


DENSITÉS 

à 4- 15» 

de ces mélanges 


DENSITÉ DES MÉLANGE 


PROPORTION d'eau AJOUxi 


Alcool à 98*» c. 


0> 


0,40 


0,60 


0,80 


1,00 


1,20 


1, 


p. 100 


720 


721 


722 


723 


» 


» 


» 


II 


1 p. 100 


721 


722 


723 


724 


725 


726 


>• 


" 


2 p. 100 


722 


723 


724 


725 


726 


727 


728 


m 


3 p. 100 


723 


724 


725 


726 


727 


728 


729 


Ta 


4 p. 100 


724 


725 


726 


727 


728 


729 


730 


73 


5 p. 100 


725 


726 


727 


728 


729 


730 


731 


73 


6 p. 100 


726 


727 
728 


728 


729 


730 


731 


732 


73 

-73 


7 p. 100 


727 


729 


730 


731 


732 


733 


8 p. 100 


728 


729 


730 
731 


731 


732 


733 


734 


73J 


9 p. 100 


729 


730 


732 
733 


733 


734 


735 


73( 

— =Td 


10 p. 100 


730 
731 


731 


732 


734 


735 


736 


ni 


11 p. 100 


732 


733 


734 


735 


736 


737 


TM 


12 p. 100 


732 


733 


734 


735 


736 


737 


738 


'i3V 


13 p. 100 


733 


734 


735 


736 


737 


738 


739 


74tl 


14 p. 100 


734 


735 


736 


737 


738 
739 


739 


740 


741 


16 p. 100 


735 


736 


737 


738 


740 


741 


742 


Iti p. 100 


im 


737 


738 


739 


740 


741 


742 


743 


17 p. 100 


737 


738 


739 


740 


741 


742 


743 


744 


18 p. 100 


738 


739 


740 
741 


741 


742 


743 


744 


745 


19 p. 100 


739 


740 


742 


743 


744 


745 
746 


746 


20 p. 100 


740 
741 


741 


742 


743 


744 


745 


74'i 


21 p. 100 


742 


743 


744 


745 


746 


747 


748 


22 p. 100 


742 


743 


744 


745 


746 


747 


748 


749 


23 p. 100 


743 
744 


744 


745 


746 


747 


748 


749 


750 


24 p. 100 


745 


746 

747 


747 


748 


749 


750 


751 


25 p. lOU 


745 


746 


748 


749 


750 


751 


752 


26 p. 100 


746 


747 


748 


749 


750 


751 


752 


753 


27 p. 100 


747 


748 


749 


750 


751 


752 


753 


754 


28 p. 100 


748 
749 
750 
751 
752 


749 


750 


751 


752 


753 


754 


755 


29 p. 100 


750 


751 


752 


753 


754 


755 


756 


30 p. 100 


751 


752 


753 


754 


755 


756 


757 


31 p. 100 


752 
753 


753 


754 


755 


756 


757 


758 


32 p. 100 


754 


755 


756 


757 


758 


M 


33 p. 100 


753 


754 


755 
756 


756 


757 


758 


- 


- 


34 p. 100 


754 


755 


757 


758 


» 


M 


» 


35 p. 100 


755 


756 


757 
758 


758 


M 


M 


M 


- 


36 p. 100 


756 


757 


>• 


» 


» 


» 


• 


37 p. 100 


757 


758 


» 


» 


» 


M 


M 


» ! 


38 p. 100 


758 


» 


» 


M 


* 


» 


» 


" 
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^THER 
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FARINES 

Examen microscopique. — L'examen microscopique est le procédé 
le plus sûr pour reconnaitre la nature d'une farine ou y rechercher 
la présence de farines étrangères. 

A Taide du microscope on peut aussi reconnaitre la présence de 
farines de diverses espèces de blés. La mesure des dimensions des 
grains d*amidon ne suffit pas en général pour arriver à ce résultat 
et il est nécessaire, pour préciser les résultats, d'examiner les débris 
de tissus des grains de blé disséminés dans la farine. A cet effet 
M. Sieenhuch {Deutsche Chem. Gesells. 1881, t. XIV, p.2449et Soc. Ch. 
1882, (2), p. 48) traite d'abord la farine à 50-60<* par une solution de 
malt bien limpide, on lave le résidu à plusieurs reprises à l'eau, puis 
on le fait digérer quelque temps à 40-50° avec une solution de soude, 
caustique à 1 p. 400. Les débris des tissus restent dans la partie inso- 
luble et, n'étant pas sensiblement altérés par ces divers traitements, 
peuvent aisément être reconnus. 

Dosage de l'humidité. ~ 5 ou 10 gr. de farine sont desséchés à 
rétuve à 100<* dans une capsule de platine tarée jusqu'à poids cons- 
tant. La perte de poids donne la proportion d'eau qui, dans une bonne 
farine de blé, ne doit pas dépasser 13 à 15 p. 100. 

Dosage des cendres. — Les 5 ou 10 gr. de farine provenant du do- 
sage de l'humidité sont incinérés. Le poids du résidu donne la pro- 
portion des cendres. 

Cendres p. 100. 

Farine de froment blutée 0,60 

— Seigle 1,00 

— Avoine tamisée 2,00 

— Maïs de France 1,36 

— Fécule de pomme de terre 1,40 

FeveroUes 3,00 

— Haricots 3,28 

— Riz 0,42 

— Lentilles 2,06 

— Orge 2,38 

— Sarrasin 2,40 

— Vesces 2,80 
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Dosage du gluten. — On prend 30 gr. de farine que Ton malaxe 
dans une capsule avec 15 c. c. d'eau de façon à en faire une pâte bien 
homogène. Cette pâte est placée dans un nouet et abandonnée en 
cet état pendant une heure en contact avec Teau ; sans cette précau» 
tien le gluten n'absorbe pas la quantité d'eau dont il peut s'emparer 
et on trouve un poids trop faible. Au bout de ce temps on malaxe la 
pâte sous un filet d'eau jusqu'à ce que le liquide s'écoule clair. Le 
liquide trouble, chargé d'amidon est reçu dans une terrine. On retire 
le gluten du nouet, on le lave à grande eau, on le comprime sur une 
lame de verre pour en exprimer l'eau interposée et on le pèse. 

Le gluten des farines altérées par la fermentation est long à se 
réunir dans le nouet et est toujours moins élastique que celui d'une 
bonne farine. 

Pour juger de la valeur d'un gluten on peut l'essayer à l'aleuro- 
mètre de Bolang, dont le mode d'emploi est indiqué dans la notice 
jointe à l'appareil. 

Toute farine dont le gluten n'arrive pas à soulever la tige graduée 
de l'appareil doit être déclarée impropre à une bonne panification. 
Le gluten de bonne qualité doit se dilater d'au moins 25 à 26 degrés. 

Degrés Gluten 

aleurométriques humide p. 100. 

Etampes 29o,0 33,0 

Beauce 40^,5 30,8 

Chartres 36o,0 38,8 

Champagne 34^,5 26,7 

Brie 32^,0 35,0 

Roussillon 50*^,0 37,7 

Lorraine 43*^,5 

Odessa 48^0 44,5 

Egypte 18^0 19,0 

Pologne 44%5 42,3 

Hambourg 37",0 33,0 

Amérique 38^0 26,0 

D'après M. Robine on peut apprécier la richesse en gluten des 
farines en se basant sur la propriété que possède l'acide acéli«ïue 
étendu d'eau de dissoudre tout le gluten et la matière albumineuse 
contenue dans une farine sans toucher à la matière amylacée et sur la 
densité qu'acquiert la solution de ces substances dans l'acide acétique, 
densité qui est d'autant plus considérable qu'il s'est dissous plus de 
gluten et de matière albumineuse, et que, par conséquent, la farine est 
apte à fournir plus de pain. 

L'aréomètre, dit appréciateur des farines de Robine est gradué de 
façon que chaque degré représente un pain de 2 kilogr. quand on em- 
ploie la quantité de farine contenue dans un sac de 159 kilogr. 
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On procède ainsi : on prend, suivant la richesse supposée, 24 ou 
32 gr. de farine; on les délaye dans un mortier dans 186 ou 250 ce. 
d'acide acétique. Quand le gluten est dissous, on verse la liqueur 
dans un vase, où elle s'éclaircit en formant un dépôt d'amidon et de 
son; on décante la liqueur, on y plonge l'appréciateur, et on lit le 
degré. 

Cet instrument est suffisamment exact pour l'industrie. 

On peut aussi, dans une farine, déterminer la proportion de ma- 
tière azotée qu'elle renferme par un dosage d'azote au moyen de la 
chaux sodée. En multipliant par 6,25 la proportion d'azote obtenu, on 
en déduit la quantité de gluten correspondant. Mais dans le cas où la 
farine contient des farines de légumineuses, celles-ci ne renfermant 
pas de gluten, le résultat ne doit pas être exprimé en gluten, mais 
simplement sous la désignation de matière azotée. 

TENEUR EN MATIÈRE AZOTÉE DES PRINCIPALES FARINES 

Farine de blé 11,8 

— Seigle H, 5 

— Orge 10,9 

— Avoine 14,6 

— Sarrasin 9,3 

Maïs 12,8 

— Millet 9,8 

— Pois. 25,1 

— Haricots 26,5 

— Lentilles 22,7 

— Tapioca 0,6 

-— Arow-root 0,8 

— Pommes de terre 1,0 

Dosage des matières grasses, du sucre, de la cellulose (son) et de 
l'amidon. — Ces divers dosages se font par les mêmes méthodes que 
celles indiquées pour l'analyse des grains. (Voir Grains.) 

Pour un dosage approximatif de l'amidon on peut utiliser le liquide 
trouble qu'on a recueilli dans la terrine lors de la séparation du glu- 
ten. Après 24 heures de repos, on décante le liquide clair surnageant 
et on introduit dans une capsule la pâte d'amidon que l'on fait 
sécher à l'étuve et qu'on pèse. 

Ce procédé rapide manque d'exactitude. 

Dosage de l'acidité. (Procédé Planchon (Journ. Ph. et Ch.^ 1889, 
t. XX, p. 299). —On délaye 5 gr. de farine dans 50 gr. d'eau de façon 
à en former une bouillie bien homogène. On lui ajoute quelques 
gouttes de solution de phtaléine du phénol et on détermine le titre 
de la liqueur avec une solution de soude à 1/20 décinormale. La fin 
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de la réaction est indiquée par la coloration chamois clair que prend 
le mélange. 

Le nombre de centimètres cubes de solution de soude, multiplié 
par 0,0245, donne, en acide sulfurique (SO*H^), l'acidité réelle de la 
farine . 

Dans les farines récentes, de bonne qualité, l'acidité, exprimée en 
acide sulfurique, varie de 0,105 à 0,133 p. 100. Dans les farines 
anciennes, altérées ou de blés germes, elle peut atteindre 0,4 à 0,5 
p. 100. 

COMPOSITION MOYENNE D'UNE FARINE DE BLÉ DE BONNE QUALITÉ 

Eau 13 à 15 

Matière azotée (gluten) 10 à 12 

Amidon 70 à 75 

Matière grasse. 0, 9 à 1,4 

Matière sucrée 0,80 à 2,2 

Cellulose 0,30 à 1,0 

Cendres 0, 5 à 0,9 

HÉTHGDE D'ANALYSE DES FARINES DU LABORATOIRE CENTRAL 
DE L'ADMINISTRATION DE LA GUERRE. (Ballang. Journ. Ph. et Ch,, 
1893, t. XXVIII, p. 159.) 

Dosage de l'eau. — On pèse 10 gr. de farine que Ton porte à l'étuve 
dont on élève progressivement la température jusqu'à 105*^. Après 
7 heures on pèse. La perte de poids donne la proportion d'eau. 

Dosage des cendres. — On pèse 5 gr. de farine que l'on chauffe 
graduellement dans un moufle pendant deux heures. Après refroi- 
dissement on pèse les cendres obtenues. 

Dosage de Facidité . — On pèse 5 gr. de farine que l'on introduit 
dans un petit flacon à large ouverture bouché à l'émeri, on ajoute 
25 c. c. d'alcool à 85-90<^, on agite, on laisse poser une nuit et le len- 
demain on prélève 10 c. c. de la liqueur claire que l'on titre en pré- 
sence de teinture de curcuma à l'aide d'une solution alcoolique de 
soude normale au 1/20, jusqu'à persistance de la teinte brune du 
curcuma. 

Dosage de la cellulose. — On pèse 25 gr. de farine que l'on fait bouil- 
hr pendant 20 minutes dans une capsule de porcelaine avec 150 c. c. 
d'eau acidulée contenant 50 gr. d'acide chlorhydrique fumant par litre. 
Quand la liqueur ne colore plus l'eau d'iode, on jette le liquide bouil- 
lant sur un filtre sans plis et, quand il est bien égoutté, on détache 
le résidu du filtre et on le fait bouillir de nouveau dans la capsule 
avec 100 c. c. d'une lessive de soude renfermant 100 gr. de potasse 
caustique par litre, on filtre de nouveau, et on lave le résidu à l'eau 
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chaude, puis à Talcool et finalement avec un peu d*éther. La cellu' 
lose est alors enlevée du filtre, étendue sur une lame de verre, dessé- 
chée et pesée. 

Dosage de l'azote total. — On introduit dans un ballon de 250 c. c*, 
Oe^S de farine, O^^S de mercure et 20 c. c. d*acide sulfurique pur 
concentré. On fait bouillir pendant environ une demi-heure. Quand 
la liqueur est devenue limpide, on laisse refroidir et on ajoute 
100 c. c. d'eau distillée. On transvase le tout dans un ballon de dis- 
tillation d'environ un litre, on ajoute 100 c. c. d'eau et un excès de 
lessive de soude, soit 60 c. c. de lessive à 36<* B, pour saturer Tacide 
et on transforme le sel de mercure formé en sulfure par addition de 
4à5 c. c. de solution de sulfure de sodium. On introduit dans le 
ballon quelques parcelles de zinc en grenaille afin d'avoir une ébulli- 
tion plus régulière et l'on adapte le ballon à l'appareil dislillatoire de 
Schlœsing, modifié par Aubin. On fait bouillir et on recueille le pro- 
duit distillé dans un vase à précipité contenant 10 c. c. d'acide sulfu- 
rique normal au 1/10. Quand le produit distillé ne présente plus de 
réaction alcaline, on dose l'excès d'acide avec une solution de soude 
normale au 1/10. De la quantité de solution alcaline employée on 
en déduit la proportion d'ammoniaque et, par suite, le poids d'azote 
correspondant. Ce poids, multiplié par 6,25, donne la proportion des 
matières azotées ou de gluten sec correspondant. 

Dosage du gluten. — On fait une pâte avec 33^'',33 de farine et 15 à 
18 c. c. d'eau, on laisse poser une demi-heure, puis on procède au 
lavage du pâlon à la main en se plaçant sous un mince filet d'eau au- 
dessus d'un tamis à mailles serrées. Le lavage terminé, on exprime le 
gluten et on le pèse. 

Dosage des matières azotées insolubles. — Ce poids s'obtient en 
étendant le gluten humide sur une lame de verre tarée et le dessé- 
chant à 950 pendant 8 heures. 

Dosage des matières azotées solubles. — On les obtient par diffé- 
rence en retranchant les matières azotées insolubles des matières azo- 
tées calculées d'après l'azote total. 

Dosage des matières grasses. — On introduit dans un tube de verre 
de 0™,25 de longueur, étiré en pointe à sa partie inférieure, 5 gr. de 
farine non desséchée, au-dessus d'un petit tampon de coton. On verse 
rapidement 15 à 20 c. c. d'éther à 65°, on bouche le tube et on laisse 
poser 3 heures. On fait ensuite écouler le liquide, on lave le résidu 
avec 8 à 10 c. c. d'éther et, après évaporation de l'éther à l'air libre 
dans une capsule, on sèche le résidu et on le pèse. 

Dosage des matières sucrées. — On agite dans un flacon 20 gr. de 
farine avec 100 c. c. d'eau ; après 6 heures de contact, on filtre et on 
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dose le sucre avec la liqueur de Fehling sur une portion de la* 
liqueur. 

FALSIFICATIONS ET ALTÉRATIONS. — La farine de blé est princi- 
palement falsifiée par addition de farines étrangères de valeur moindre 
ou, quelquefois, par des substances minérales. 

Recherche des farines étrangères. — L'examen microscopique de 
la farine ou dé Tamidon obtenu lors du dosage du gluten permet de 
reconnaître sûrement la présence des farines étrangères (légumi- 
neuses, seigle, orge, avoine, fécule de pomme de terre, etc.). 

On peut également avoir recours à Texamen du gluten, mais ce 
procédé est beaucoup moins sûr et moins pratique que le précédent. 
Voici, d'après M. Villain, le caractère des glutens dB divers mélanges 
de farines avec la farine de blé : 



ine de blé et c 


e seigle. — 


Gluten noirâtre visqueux sans ho- 








mogénéité. 


-"^ 


orge. — 


~~ 


brun rougeâtre sec non vis- 
queux. 


— 


avoine. — 


— 


jaune noirâtre. 


— 


maïs. — 


— 


jaunâtre ne s'étalant pas 
sur une soucoupe. 


— 


pois. — 


— 


verdâtre. 


— 


haricots. — 


— 


blond jaunâtre, difficile à 
obtenir. 


— 


lentilles. — 


— 


jaune brun. 


— 


vesces. — 


— 


noir verdâtre. 


— 


féverolles. — 


— 


de nuance rosée. 



Il y a lieu de rechercher également dans la farine la présence de 
graines étrangères pouvant rendre cette farine nuisible. 

Vivraie se reconnaît à la forme de grains d'amidon ressemblant 
à ceux de riz, mais de diamètre moindre. D'après G. Ruspini pour 
reconnaître la farine d'ivraie dans la farine de blé, on traite celle- 
ci par de l'alcool à 35° ; si la farine est pure, l'alcool ne prend qu'une 
nuance paille; si, au contraire, elle renferme de l'ivraie, l'alcool prend 
une nuance verdâtre, sa saveur est astringente et nauséabonde et, 
soumis à l'évaporation, il laisse un résidu jaune vert d'odeur vireuse. 
La nielle des blés se reconnaît au microscope par la présence, dans 
la farine, de fragments pelliculeux de l'épisperme. Une farine niellée, 
traitée par l'alcool, donne une liqueur jaune qui, par évaporation, 
laisse une huile de couleur jaune foncé, de saveur acre et désa- 
gréable. 

Le seigle ergoté peut aussi être décelé par l'examen microsco- 
pique. Le tissu du champignon de l'ergot présente des caractères 
très différents de ceux des divers tissus de céréales» 
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D'après MM. Wolff, E. Hoffmann et Pétri, le seigle ergoté peut être 
décelé dans une farine par le spectre d'absorption de la matière colo- 
rante de l'ergot. On épuise la farine par de l'éther additionné d'un 
peu d'acide sulfurique. L'extrait éthéré acide est agité avec une petite 
quantité d'une solution de bicarbonate de sodium qui s'empare de la 
matière colorante du seigle ergoté et se colore en beau violet, 
tandis que les matières colorantes de la farine restent en solution 
dans l'éther. On soutire la liqueur sodique, on l'acidulé par de l'acide 
sulfurique et on l'épuisé par de l'éther qui dissout en rouge la matière 
colorante du seigle ergoté. Cette solution éthérée, observée au spec- 
troscope, absorbe toute la partie réfrangible au delà de D ; si la liqueur 
est étendue, on voit apparaître trois bandes d'absorption situées, la 
première entre D et E, la deuxième entre E et F, la troisième entre F et G. 

Ce procédé permet de reconnaître 1/4 p. 100 de seigle ergoté dans 
une farine. 

Recherche des matières minérales. — Les matières les plus employées 
pour falsifier les farines sont : la craie, le plâtre, le phosphate de 
calcium, le sable, le carbonate de magnésium. Leur présence est faci- 
lement décelée par un dosage des cendres dont le poids est alors 
supérieur à celui d'une farine pure. Dans les cendres on recherchera, 
par les méthodes ordinaires, la nature du produit employé pour la 
falsification. 

D'après Hadow, on reconnaît la présence de Valun dans une farine 
en en faisant une pâte avec de l'eau et y ajoutant un peu de teinture 
ammoniacale de campéche qui, dans le cas de la présence de l'alun, 
prend une coloration bleue grisâtre qui persiste huit jours, tandis 
qu'avec une farine pure la teinte n'est que passagère. 

M. A. Dupré isole l'alun en agitant 100 gr. de la farine suspecte avec 
300 à 500 c. c. de chloroforme, la farine remonte à la surface, tandis 
que les matières minérales tombent au fond et peuvent être isolées par 
décantation. Dans le résidu insoluble on reconnaît l'alun au micros- 
cope ou en le dissolvant dans l'eau et recherchant dans la solution la 
présence de l'acide sulfurique et de l'ammoniaque si l'on s'est servi 
d'alun ammoniacal, ce qui est le cas le plus général. 

Les farines peuvent aussi contenir du cuivre ou du plomb dont on 
pourra constater la présence dans les cendres. Les plus petites quan- 
tités de plomb ou une proportion de cuivre supérieure à 1/1 5000 
doivent faire considérer la farine comme nuisible à la santé. 



FECULE 

(Voir Amidon.) 
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FERRICYANURE DE POTASSIUM 

(Prussiate rouge de potassium.) 

On dissout 5 gr. du sel dans Teau, on alcalinise.la liqueur avec de la 
potasse et on la fait bouillir avec de l'oxyde de plomb qui passe à l'état 
d'oxyde puce, tandis que le ferricyanure de potassium se transforme 
en ferrocyanure. On laisse refroidir, on complètjg le volume de 250 c. ç,^ 
on filtre et, sur 10 c. c, on dose le ferrocyanure de potassium formé 
avec une solution titrée de permanganate de potassium. (Voir Ferrai 
cyanure de potassium.) De la quantité de ferrocyanure trouvée pn 
en déduit la proportion de ferricyanure, sachant que 100 parties en 
poids de ferrocyanure correspondent à 77,963 de ferricyanure. 



FERROCYANURE DE POTASSIUM 

{Prussiate jaune de potassium.) ' 

On dissout 5 gr. du sel dans 250 c. c. d'eau, on prélève 10 ce. 
de cette solution et, à l'aide d'une burette graduée, on y verse une 
solution titrée de permanganate de potassium jusqu'à ce que la 
liqueur prenne une coloration jaune rouge. 

La liqueur de permanganate est obtenue en dissolvant environ 
1 ,5 â 2 gr. de permanganate de potassium cristallisé dans un litre 
d'eau et déterminant son titre en opérant sur 10 c. c. d'une solution, 
préparée comme précédemment, de cyanoferrure de potassium pur et 
sec. 

FIBRES TEXTILES 



Caractères distinctifs des fibres d'origine animale et des fibres 
d'origine végétale. — En dehors de l'examen microscopique qui 
fournira des indications très précises sur la nature des fibres exami- 
nées, on peut encore faire usage des réactions chimiques suivantes : 

Fibres animales. Fibres végétales. 

se boursouflent et brûlent sans odeur. 



Action de la chaleur . 



brûlent en déga- 
geant une odeur 
de corne brûlée, 
se dissolvent. 



Ebullition avec solution de 
soude caustique à 8° Bau- 
me 

Acide nitrique concentré . coloration jaune 

niCT. SUBST. or.GAS. 



ne se dissolvent pa^. 

ne se colorent pas. 
12 
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Fibres animales. 



Réactif Millon (nitrate mer- 
curoso-mercurique) . . 

Passage en solution chau- 
de incolore de fuschine 
dissoute dans l'ammo- 
niaque, puis lavage à 
l'eau 

Réactif de Schweitzer*. . 

Plombate sodique bouil- 
lant* 



Chlorure de zinc bouillant 
à 60« Baume à la tem- 
pérature de 60^ . . ! . 

Chlorure de zinc bouillant 
à 45^ Baume pendant 
une minute 

Tremper les tissus débar- 
rassés de tout apprêt 
par savonnage à chaud 
et lavage, dans de l'huile 
d'olive 



Fibres végétales. 

ne se colorent pas. 



coloration rouge. 

se teignent en rouge, restent incolores. 



dissout la sole et^ 
laisse la laine. 

coloration brune 
avec la laine et 
les poils , rien 
avec la soie. 

dissout la soie , 
laisse la laine. 

dissout la soie de 
mûrier, laisse la 
soie sauvage ou 
Tussah. 



dissout le coton, le 
lin et le chanvre, 
pas de coloration. 



ne se dissolvent pas. 



les fils de coton res- 
tent blancs, les fils 
de lin deviennent 
translucides. 



Conditionnement (J. Persoz). — Le conditionnement a pour but 
d'établir le poids loyal et marchand des diverses fibres textiles, par 
le dosage de l'humidité qu'elles renferment. 

Soie. — Pour conditionner une balle de soie, on commence par 
prendre son poids brut et son poids net, et au même moment on pré- 
lève, dans toutes les parties, des échantillons (d'environ 1 kilogr. 
ensemble) qu'on répartit en trois lots et qu'on pèse aussitôt au 
1/2 décigr. près. 

Les deux premiers lots sont exposés, suspendus chacun au fléau 
d'une balance, dans des étuves à circulation d'air chauffées à 
115^ environ, jusqu'à ce qu'ils ne perdent plus d'humidité, c'est-à-dire 
qu'ils aient atteint leur poids absolu. La moyenne de deux résultats 

* Réactif de SchweUzer, — On précipite par la potasse une solution de 
sulfate de cuivre ammoniacal, on filtre et on dissout l'hydrate bleu obtenu 
dans 15 p. d'ammoniaque, on filtre sur de Tamiante. 

« Plombate sodique. — On fait bouillir une lessive de soude â 5** B. avec 
un excès de litharge, on laisse poser et on décante. 
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peut servir légalement de base au calcul du poids absolu de la balle 
entière, quand leur différence est inférieure à 1/2 p. 100. Lorsqu'elle 
est supérieure, on dessèche de la même manière le troisième lot et 
on prend la moyenne des trois opérations. 

Le poids conditionné de la balle s'obtient en ajoutant à son poids 
absolu, établi d'après les résultats de Texpérience précédente, la pro- 
portion d'eau légale, soit, à 100 parties de fibre sèche, une reprise de 
11 parties d'eau. 

Laine, — Le conditionnement de la laine s'opère de la même façon, 
sauf que les étuves sont chauffées entre 105 et 110® seulement, et que 
le chiffre de reprise légal est de 17 au lieu de 11. 

Titrage des fils. — C'est la détermination du rapport de leur poids 
à leur longueur et appréciation de leur régularité. 

Soie. — On dévide 20 échevettes de 500 mètres qu'on pèse à la 
balance de précision. La moyenne de ces 20 pesées, exprimées en 
grammes et fraction de gramme, représente le titre légal. Dans le, 
commerce on a conservé l'usage du titre ancien, poids moyen de 
l'échevette de 476 mètres (400 aunes) exprimé en deniers (le denier 
vaut 05^0531). 

Pour les soies retorses, cordonnets, floches, etc., ainsi que pour les 
fantaisies et schappes, on évalue le titre d'après le nombre de mille 
mètres que les fils donnent au kilogramme {leur longueur au kilo- 
grammey L'épreuve ne s'effectue que sur 10 échevettes. 

Laines, cotons. — Le titre légal des laines est la longueur au kilo- 
gramme ; celui des cotons, la longueur au 1/2 kilogr. • 

Décr.easage officiel des soies. — On prélève une centaine de 
grammes de la soie à essayer. On détermine son poids absolu avant 
et après la cuite, et de ces données on déduit la perte pour 100. — 
Le décreusage s'opère en traitant la soie par deux bains bouillants de 
1/2 heure, contenant chacun le 1/4 du poids de la soie en savon blanc 
de Marseille, première qualité, suivis d'un rinçage à Teau distillée. 

Dosage de la charge des soies (J. Persoz, Mon. Scientif,, 1887, p. 597). 
— La charge des soies se calcule d'après l'augmentation du poids de 
la fibre écrue et non d'après l'augmentation du poids de la fibre 
cuite. Les 20 à 25 p. 100 qu'il faut faire reprendre à la soie décreusée 
pour la ramener au poids de l'écru ne comptent pas et ne donnent 
que du poids pour poids 

Le titrage offre u;ie solution très simple du problème lorsqu'on 
connaît les titres respectifs f et T de la soie en écru et après teinture ; 
la charge pour cent sera fournie par la formule ' 

C = 100 i— i 
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Mais quand on n'a aucune indication sur le titre du fil écru, ce qui 
est le cas le plus général, ce procédé n*est pas applicable. 

La méthode la plus générale consiste à peser un échantillon de la 
soie à essayer et à la déteindre ou démonter aussi bien que possible, 
sans Taltérer, et à peser à nouveau, après avoir laissé sécher Féchan- 
tilion dans la salle même ou a été établi son poids primitif. 

Pour déteindre et enlever la charge de la soie, M. Persoz recom- 
mande une ébullition prolongée avec de Toxalate acide de potassium 
ou des traitements réitérés à Teau bouillante aiguisée d*acide chlor- 
hydrique et d'acide oxalique, alternant avec quelques bains légers de 
carbonate de sodium. 

On peut aussi employer des bains très faibles et tièdes de soude 
caustique ou de lait de chaux pour détruire le bleu de Prusse, ou 
encore des solutions de sulfures alcalins destinés à enlever les compo- 
sés d'étain contenus dans la fibre et rendre ultérieurement le fer 
plus facilement soluble dans les acides. 

En même temps que la fibre se dépouille de ses éléments tinctoriaux 
la matière soyeuse se décreuse aussi plus ou moins de sorte que, dans 
le cas des schappes ou des souples qui contiennent encore après tein- 
ture une notable quantité ou la majeure partie de leur grès, la perte 
éprouvée par la fibre ne provient pas seulement de la charge. Aussi, 
en vue d'amener le produit à un état bien déterminé, est-il utile après 
avoir déteint la soie, de terminer par une cuite au savon pendant une 
demi-heure, ou mieux un décreusage à l'ammoniaque qui dépouille 
encore mieux la soie de son grès que le savon. 

Si l'on désigne par/? le poids de l'échantillon primitif, par jo' celui 
de l'échantillon déteint et décreusé, la charge pour 100, calculée sur 
le poids de la matière soyeuse cuite serait ; 



C = 100 



P 



Mais il est d'usage d'évaluer la charge en partant du poids de 
l'écru. Si donc, au moment de sa mise en teinture, la fibre contenait 
n pour 100 de grès, la formule précédente deviendrait : 

iOO 

-«'.^^ 

P 



100 — w 



et en conséquence beaucoup plus faible. 

M. Sainte-Claire-Deville a proposé, pour évaluer la charge des 
soies, de faire un dosage d'azote permettant d'évaluer la quantité de 
matière soyeuse contenue dans la fibre. 
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Comme il importe, pour obtenir des résultats exacts, que la soie 
soit intimement mélangée avec la chaux sodée, M. Persoz indique le 
procédé suivant : 

Un poids déterminé de soie bien dégraissée est abandonné pendant 
quelques instants dans de l'acide chlorhydrique étendu de 2 à 3 fois 
son volume d'eau, exposé à l'air, puis séché à l'étuve. Par ce traite- 
ment la soie est devenue friable, on la réduit en poudre et, après 
l'avoir mélangée avec de la chaux sodée, on y dose l'azote par la 
méthode ordinaire. 

En procédant de cette façon M. Persoz a trouvé dans la soie une 
proportion d'azote de 18 p. 100. D'après la quantité d'azote contenue 
dans un échantillon, il est alors facile d'en déduire la proportion cor- 
respondante de matière soyeuse pure et ensuite, à l'aide de la formule 
précédente, la proportion pour 100 de la charge. 

Analyse des tissus mixtes. — L'examen microscopique d'un tissu 
fournit des indications très précises sur la nature des diverses fibres 
qui le composent. 

Pour déterminer les proportions de chacune d'elles, M. Persoz 
indique la méthode suivante : 

i^ On pèse quatre échantillons égaux de 2 gr. environ : le premier 
est séché à l'étuve et pesé après reprise de l'humidité normale; 

2<* Les autres sont traités un quart d'heure par 200 ce. d'eau 
bouillante avec 3 p. 106 de HCl ; on fait bouillir en carbonate de 
soude à i° Baume ; dn renouvelle au besoin ce traitement, et on lave 
à l'eau acidulée, puis à l'eau ; on dessèche le deuxième échantillon et 
on le pèse après reprise ; la différence avec le premier donne la 
charge, la teinture et l'apprêt. Pour les soies chargées en noir, ajou- 
ter un peu d'acide oxalique au bain acide ; 

3^ Les deux morceaux restants sont essorés au papier buvard et 
plongés une minute dans du chlorure de zinc bouillant (saturé avec 
de l'oxyde de zinc et concentré à 60^ Baume), puis lavés à l'eau aigui- 
sée de HCl, puis à l'eau pure; un des morceaux est séché et pesé après 
reprise, et donne, par différence avec le deuxième, la soie, 

4<> Enfin le quatrième morceau, essoré au papier, est bouilli un 
quart d'heure avec 100 c. c. de soude caustique à 8° Baume, le résidu 
lavé à Teau est séché et pesé après reprise ; son poids, avec o p. 100 
pour les pertes, donne la fibre végétale, et la différence avec le troi- 
sième poids donne la laine. 



FORMOL (ALDÉHYDE FORMIQUE) 

D'après M. Trillat (Comp. Rend., t. C. XVI, 1893, p. 891) pour recon- 
naître dans une solution la présence du formol, on verse un demi- 
centimètre cube de dimcthylaniline dans la dissolution à essayer el 
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on Tagile vivement, après l'avoir acidulée de quelques gouttes d'acide 
sulfurique. On chauffe une demi-heure au bain-marie et, après avoir 
rendu le liquide alcalin par de la soude, on fait bouillir jusqu'à ce que 
l'odeur de la diméthylaniline ait disparu. On filtre et, après lavage, 
on étale le filtre au fond d'une petite capsule de porcelaine, on 
l'humecte avec de l'acide acétique et on y projette une petite quantité 
de bioxyde de plomb finement pulvérisé. La coloration bleue de l'hydrol 
sera l'indice de la présence d'aldéhyde formique. 

Pour doser le formol, M. Trillat indique les deux méthodes sui- 
vantes : 

1*"® méthode, — Après avoir dosé l'acidité d'une quantité connue de 
la solution avec de la soude normale en présence de phtaléine du 
phénol, on mesure dans un ballon 10 ce. de la solution à titrer, on 
étend d'eau et on ajoute une quantité déterminée d'ammoniaque jus- 
qu'à odeur franche ammoniacale. 

On distille dans un courant de vapeur, on recueille l'eau distillée et 
on y dose l'ammoniaque avec une solution titrée d'acide sulfurique. 
On en déduit la quantité d'ammoniaque combinée en retranchant de 
la quantité totale ajoutée celle qui se trouve en excès dans la partie 
distillée, en tenant compte de l'acidité primitive de la solution et, au 
moyen de l'équation suivante, on en déduit la proportion d'aldéhyde 
formique : 

6CH20 + 4AzH'' = (GH8)«Az^ + ÔH^O 

2^ méthode» — Dans une dissolution de 3 gr. d'aniline dans i litre 
d'eau, on laisse tomber goutte à goutte, en agitant, de i c. c. à 4 c. c. 
de la solution à titrer, suivant sa concentration présumée. Il se forme 
un nuage blanc qui, après plusieurs agitations, se dépose complète- 
ment. Après 48 heures on filtre sur un filtre taré et l'on s'assure que les 
eaux filtrées contiennent un excès d'aniline ; on sèche à 40°, et l'on 
détermine le poids du précipité. La quantité de formaldéhyde corres- 
pondante sera donnée par l'équation : 

CWAzH2 + CH20 = C«IPAz - CH^ + H^O 



FOURRAGES (FOIN, PAILLE) 

L'échantillonnage doit être fait avec soin sur une assez forte propor- 
tion de matière que l'on divise, au moyen d'un hache-paiHe, en 
menus fragments qui sont ensuite mélangés à la main et dont une 
portion est conservée pour l'analyse, dans un flacon bouché. 

Dosage de l'humidité et des cendres. — 50 ou 100 gr. de fourrage 
sont séchés àl'éluve à lOO-lOo^, la perte de poids donne la proportion 
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d'eau. La matière sèche est ensuite incinérée dans une capsule de 
platine, et le poids du résidu donne les cendres. 

Dosage de la cellulose. Procédé Voelcker, — On prend 50 gr. de 
fourrage que Ton triture dans un mortier avec une petite quantité 
d'eau ; on ajoute ensuite 125 à 150 c. c. d'eau et on laissse macérer 
une demi-heure. Le liquide contenant la gomme, le sucre, l'albumine 
soluble est filtré sur une toile fine humectée d'eau et la cellulose est 
exprimée dans un nouet. On place de nouveau le nouet avec son con- 
tenu dans le mortier et on laisse digérer le tout pendant une demi- 
heure avec 125 à 150 c. c. d'eau, on filtre et on répète une troisième 
fois la même opération. La fibre est alors devenue à peu près blanche, 
on la dessèche au bain-marie et on la pèse. 

Une partie de cette fibre brute est incinérée pour en déterminer les 
cendres. Une autre partie sert au dosage de l'azote par la chaux sodée 
et le poids d'azote obtenu, multiplié par 6,25, donne la proportion 
de matières protéiques. Enfin une troisième partie est épuisée par 
l'alcool et l'éther pour y doser les matières grasses. En retranchant du 
poids de la cellulose brute le poids des cendres, des matières pro- 
téiques et .des matières grasses, on obtient, par différence, la propor- 
tion de cellulose. 

Dosage de la matière grasse, du sucre et de l'amidon. — On opère 
par les mêmes méthodes que celles indiquées pour l'analyse des grains 
(voir Grains), mais sur une plus forte proportion de matière, soit 20 à 
25 gr. 

Dosage des matières protéiques. — On dose l'azote sur 1 gr. de 
fourrage par la chaux sodée ou le procédé de Kjeldahl et on multi- 
plie la quantité trouvée par 6,25. 

FOURRAGES ENSILÉS (Muntz. Analyse chimique, — Encyclopédie 
Fremy, p. 291). — Les fourrages ensilés iayant subi des modifica- 
tions importantes par suite de la fermentation, doivent être soumis à 
une méthode spéciale d'analyse. C'est ainsi que les matières sucrées 
et amylacées ont donné naissance à de l'alcool, à de l'acide acétique, 
etc., et que les substances azotées ont été transformées en partie en 
sels ammoniacaux, en ammoniaques composées, en corps amidés, 
etc.. 

Le dosage de la cellulose, des sucres, de l'amidon peut se faire 
d'après les mêmes méthodes que celles indiquées pour l'analyse des 
grains ou des fourrages ordinaires, mais il y a en outre à déterminer 
l'alcool, les acides et les proportions relatives des matières azotées 
utilisables et de celles qui ne le sont pas. 

Dosage de l'alcool. — On prend 1 kilogr. de fourrage que Ton 
introduit immédiatement dans un ballon avec 500 c. c. d'eau acidifiée 
au 1/10 pour fixer l'ammoniaque. Au ballon est adapté un réfrigérant 
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et la distillation est effectuée en chauffant le ballon à Tébullition dans 
un bain de chlorure de calcium. On recueille 200 c. c. de liquide qui, 
renfermant la majeure partie des acides volatils, doit être saturé par 
de la chaux éteinte et distillé une seconde fois en recueillant les 50 
premiers centimètres cubes dont il n'y a plus qu'à prendre le degré 
alcoolique. 

Si le produit de la distillation contient trop peu d'alcool, les indi- 
cations de l'alcoomètre ne sont plus exactes et il est préférable, dans 
ce cas, de se servir de compte-gouttes de M. Duclaux. (Voir Alcoo- 
métrie.) 

Dosage des acides volatils et des acides fixes. — On prend 200 gr. 
de fourrage que l'on introduit dans un ballon avec 100 c. c. d'eau. 
On distille au bain de chlorure de calcium et on recueille, au moyen 
d'un réfrigérant, le liquide qui passe. On remet sur le résidu 50 c. c. 
d'eau et on distille de nouveau tant qu'il passe du liquide, mais sans 
que la température du bain-marie dépasse HO*'. 

Dans le produit distillé on dose les acides volatils avec une solution 
titrée d'eau de chaux et on les exprime en acide acétique. 

Dans le résidu de la distillation sont restés les acides fixes, on lave 
ce résidu à l'eau bouillante et la liqueur filtrée est titrée avec la même 
solution titrée d'eau de chaux. Le poids des acides fixes est calculé en 
acide lactique. 

Dosage et séparation des matières azotées. — On prend 1 gr. du 
produit que l'on chauffe au bain-marie dans un verre de Bohême avec 
100 c. c. d'alcool absolu et 1 c* c. d'acide acétique. Lorsque la ma- 
tière se dépose rapidement, on filtre par décantation en ayant soin 
d'en entraîner le moins possible sur le filtre et on lave le filtre 
avec un peu d'alcool chaud pour éliminer les matières grasses. Le 
résidu, resté dans le verre de Bohême, est chauffé de nouveau au 
bain-marie pendant dix minutes avec 100 c. c. d'eau. On y ajoute 
ensuite Op^S à 08% 4 d'oxyde de cuivre récemment précipité et encore 
humide, on fait passer le précipité sur le filtre qui a déjà servi, on le 
lave à l'eau, puis à l'alcool, on le fait sécher et on y dose l'azote par la 
chaux sodée. On admet que la matière azotée restée à l'état inso- . 
lubie dans le précipité est sous une forme utiHsable pour l'alimenta- 
tion, tandis que les matières azotées impropres à la nutrition sont 
restées en dissolution et sont ainsi éliminées. 



FROMAGES 



Dosage de l'eau. — 5 gr. de fromage sont malaxés avec un peu 
d'alcool dans une capsule de platine tarée, pour les coaguler et per- 
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mettre d'émietter la masse, puis sont desséchés à Tétuve à 110®. La 
perte de poids donne la proportion d'eau. 

Dosage des cendres. — Les 5 gr. de fromage desséché , provenant 
de l'opération précédente, sont incinérés à la température la plus 
basse possible, on pèse le résidu que Ton reprend par l'eau pour y 
doser les chlorures à l'aide d'une liqueur titrée de nitrate d'argent en 
présence de chromate de potassium comme indicateur. 

Les diverses variétés de fromages renferment normalement une 
proportion de cendres pouvant varier de 3,5 à 6 p. 100. 

Dosage de la matière grasse. — On fait sécher à l'étuve 10 gr. de 
fromage, préalablement- triturés avec de l'alcool comme s'il s'agis- 
sait du dosage de l'eau, et l'on épuise sur un filtre taré le résidu sec, 
par de Féther de pétrole. On recueille la solution de matière grasse 
dans une capsule tarée, on évapore l'éther de pétrole au bain-marie 
et le résidu , après dessiccation à l'étuve à 110°, est pesé. 

Dosage de la caséine et du sucre de lait. — Le résidu resté sur le 
filtre dans le dosage de la matière grasse, après avoir été desséché à 
l'étuve, est pesé. L'augmentation de poids du filtre représente le 
poids de la caséine, du sucre de lait et des cendres. On l'épuisé par de 
l'eau chaude et on amène la liqueur filtrée au volume de 100 c. c. 
Pour y doser le sucre de lait, on introduit dans une capsule de por- 
celaine 10 c. c. de liqueur de Fehling qu'on porte à l'ébullition et on 
y verse, à l'aide d'une burette graduée, la solution précédente jusqu'à 
décoloration. Comme 10 c. c. de liqueur de Fehling correspondent à 
0,0635 de sucre de lait, si n représente le nombre de centimètres cubes 
employés de la solution sucrée, la quantité de sucre de lait pour les 
10 gr. de fromage sera donnée par la formule 

0, 0635 X 100 



Connaissant le poids du sucre de lait et celui des cendres, on en 
déduira, par différence, celui de la caséine. 

Pour obtenir la proportion exacte de caséine, il est en général pré- 
férable de doser l'azote sur 1 gr. de fromage. Le taux d'azote obtenu, 
multiplié par 6^25, donnera la proportion de l'ensemble des matières 
azotées (caséine et albumine). 

Dosage de l'acidité. — On prélève 50 c. c. de la solution aqueuse, 
provenant du lavage de la caséine dans l'opération précédente, que 
l'on titre, en présence de phtaléine du phénol, avec une solution déci- 
normale de soude dont chaque centimètre cube correspond à 0*^009 
d'acide lactique. 



I 
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Falsifications. — Les falsifications des fromages sont très rares, on 
leur ajoute cependant quelquefois de la fécule. Cette fraude est faci- 
lement décelée en faisant chaufferie fromage avec de Teau qui, après 
son refroidissement, prend avec l'iode une coloration bleue. 



FULMICOTON 

(Voir Coton-poudre.) 



GALLIQUE (ACIDE) 

Pour doser Tacide gallique, on dissout un poids connu du produit 
dans de Teau et on détermine son titre au moyen de permanga- 
nate de potassium, comparativement avec un même poids d'acide 
gallique pur. Si Tacide gallique est en solution aqueuse mélangé à 
d'autres matières, on l'extrait par l'éther, qu'on fait ensuite évaporer. 
On reprend le résidu par de l'eau et la solution obtenue est titrée 
comme précédemment. II est à observer qu'un grand nombre de 
substances qui peuvent se trouver mélangées à l'acide gallique 
réduisant également le permanganate de potassium rendent souvent 
ce procédé inapplicable. 

M, Mittenzwei (Soc. CA., 1865, t. III, p. 131) a proposé de doser Tacide 
gallique en se basant sur la rapidité avec laquelle il absorbe l'oxy- 
gène en présence des alcalis. 



GLUCOSE OU SUCRE DE FECULE 

Dosage de l'eau. — On pèse 2 gr. du produit que l'on fait sécher 
à l'étuve à 100-105" jusqu'à poids constant, la perte de poids donne 
la proportion d'eau. La glucose solide du commerce peut renfer- 
mer de 18 à 20 p. 100 d'eau. 

Dosage des cendres. — On incinère dans une capsule de platine 
5 gr. de glucose et on pèse le résidu. Le poids des cendres ne doit 
pas dépasser 0,5 p. lOQ; mais, assez souvent, ce poids est beaucoup 
plus considérable ; il y a lieu alors de rechercher dans les cendres la 
présence de sulfate de calcium. 
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Dosage de la dextrose, de la malt ose et de la dextrine (Wiley, 
Chemical News, t. XLVI, p. 175, et Soc. Chim., 1883, t. XXXIX,p. 251). 
— On dissout 10 gr. de matière dans de Teau et on amène le 
volume à 1 litre On titre cette solution avec la liqueur de Fehiing. 
(Voir Saccharimétrie.) Dans -ces conditions, la dextrose et la maltose 
seuls réduisent ; le pouvoir réducfteur de la première de ces substances 
est au pouvoir réducteur de la maltose comme 100 est à 62. 

D'un autre côté, on dissout dans l'eau 10 gr. de matière et on amène 
le volume à 100 c. c. On examine la solution au polarimètre dans un 
tube de 20 cent. Si la glucose est solide et non en sirop, il faut 
avoir soin de chauffer pendant quelque temps la solution avant de 
faire l'observation polarimétrique, puis de la laisser refroidir. Le 
pouvoir rotatoire obtenu est la somme des déviations de la dextrose 
(52), de la maltose (139) et de la dextrine (193). 

Enfin on traite 10 c. c. de la solution précédente par un excès de 
solution de cyanure de mercure renfermant par litre 120 gr. de cya- 
nure de mercure Hg Gy^ et d20 gr. de soude NaOH; 20 c. c. de cette 
solution suffisent quand l'échantillon renferme moins de 65 p. 100 de 
matières réductrices, s'il y a plus de 65 p. 100 de ces matières, il faut 
employer 25 c. c. de la liqueur. On fait bouillir pendant 2 à 3 
minutes, le liquide se colore en rouge brun. On ajoute un léger excès 
d'acide chlorhydrique concentré qui détruit la coloration, on laisse 
refroidir, on examine au polarimètre dans un tube de 50 cent, et on 
multiplie par 2 le résultat obtenu. L'ébullition avec le cyanure de 
mercure ayant détruit les matières sucrées, il ne reste en solution 
que la dextrine; on peut donc, d'après son pouvoir rotatoire (193), 
calculer sa proportion. 

Enretranchantlepouvoir rotatoire de la dextrine du pouvoir rota- 
toire total, il reste celui du mélange de dextrose et de maltose. 
Comme on connaît d'autre part le pouvoir 
réducteur total de ces deux substances, 
on peut calculer leurs proportions res- 
pectives. 

Dosage des substances fermentescibles. 
— On pèse 5 gr. de glucose que l'on dissout 
dans 20 à 25 c. c. d'eau, on acidulé la li- 
queur avec un peu d'acide tartrique, puis 
on y ajoute quelques grammes de levure 
de bière délayée dans 20 c. c. d'eau. 

Le tout est introduit dans un petit 
appareil analogue à ceux employés pour 
le dosage de l'acide carbonique (fig. 13). 

On pèse l'appareil, puis on maintient le matras plongé dans de l'eau 
à 30*^ environ. La fermentation terminée, on chasse l'acide carbo- 
nique par un courant d'air sec. 




Fig. 13. 



( 
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On pèse de nouveau et la différence avec le poids primitif donne 
la proportion d'acide carbonique produit ; 1 partie en poids d'acide 
carbonique correspond à 2,16 parties de matières fermentescibles 
exprimées en glucose. 

Dosage de Vacide sulfurique libre. — Ce dosage peut être effectué 
par la méthode acidimétrique sur la solution d'un certain poids de 
glucose. Pour s'assurer que l'acidité du produit est bien due k de 
l'acide sulfurique, on ajoute à la solution de glucose 1/10 de son 
volume d'alcool pour précipiter le sulfate de calcium ; on additionne 
la liqueur filtrée d'acide chlorhydrique et on précipite l'acide sulfu- 
rique libre par le chlorure de baryum. 

Recherche de rarsenic. — L'arsenic contenu dans les glucoses com- 
merciales provient toujours de l'acide sulfurique arsénifère employé 
pour leur fabrication. Pour en déceler la présence, on distille 50 gr. 
de glucose avec de l'acide chlorhydrique concentré pur et on recueille 
les produits de la distillation dans un ballon refroidi communiquant 
avec un tube de Will., contenant un peu d'eau pour absorber les 
vapeurs d'acide chlorhydrique. Lorsque la moitié du produit a passé 
à la distillation, on essaie le liquide distillé à l'appareil de Marsh. 



GLYCERINE 

Les glycérines brutes, particulièrement celles provenant des savon- 
neries, renferment assez souvent une notable proportion de sels, 
surtout du chlorure de sodium. Elles peuvent aussi contenir de 
petites quantités d'acides gras. 

La glycérine pour pouvoir être employée à la fabrication de la 
nitroglycérine doit répondre aux conditions suivantes (P. Gérald 
Sanford) : 

Sa densité doit être au minimum de 1,261 à -j- 15<*. 

Elle doit bien se nitrer et la séparation de la nitroglycérine doit 
se faire dans l'espace de trente minutes ; lavée avec uiie solution 
faible de carbonate de sodium, elle ne doit former aucun dépôt 
floconneux qui serait l'indice de la présence d'acides gras. 

Elle doit être exempte de chaux, de chlore, d'acide sulfurique, etc., 
et ne contenir que des traces d'arsenic. 

Elle ne doit pas donner plus de 0,25 p. 100 de résidu par évapo- 
ration à 160°. 

Elle ne doit pas former de précipité avec le nitrate d'argent. 
Étendue de son volume d'eau et traitée par un courant de peroxyde 
d'azote, elle ne doit pas laisser déposer d'acides gras. 

Détermination de la densité. — Dans les transactions commer- 
ciales on se contente en général de déterminer la richesse du produit 
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d'après sa densité, mais ce procédé ne donne de résultat exact que 
si la glycérine est exempte de matières étrangères. 



DENSITÉ DES SOLUTIONS DE GLYCÉRINE (LetlZ) 
Glycérine p. 100 Densité à 12-14« 

100 1,2691 

98 1,2637 

96 1,2584 

94 l,2o31 

92 1,2478 

90 1,2425 

88 1,2372 

86 1,2318 

8i 1,2265 

82 1,2212 

80 1,2159 

78 1,2106 

76 I,20i2 

74 1,1999 

72 1,1945 

70 1.1889 

68 1,1826 

66 1,1764 

64 1,1702 

62 1,1640 

60 1,1582 

58. . . 1,1530 

.56 1,1480 

34 1,1430 

52 1,1375 

50 1,1320 

48 1,1265 

46 1,1210 

44 1,1155 

42 1,1100 

40 1,1045 

38 1,0989 

36 1,0934 

34 1,0880 

32 1,0825 

30 1,0771 

28 1,0716 

26 1,0663 

24 1,0608 

22 1,0553 
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Glycérine.p. 100 Densité à 12-14 

20 1,0498 

18 1,0446 

16 1,0398 

14 1,0349 

12 1,0297 

10 1,0245 

8 1,0196 

6 1,0147 

4 1,0098 

2 1,0049 

Détermination de Tindice de réfraction. — Cette déterminalioa 
permet, d'après M. Lenz {Zeitschrtft fur analyUche Chemie, t. XIX, 
p. 297), de trouver à 1/2 p. 100 près la richesse en glycérine des 
solutions aqueuses de ce corps. 

Dosage de la glycérine. Procédé C. et Ch. De%s8.{Mon. scientif.y 1890, 
p. 1168.) — Ce procédé est basé sur ce fait qu'un mélange déterminé 
de glycérine et de phénol absorbe toujours la même quantité d'eau. 
A 10 gr. de la glycérine à essayer on ajoute 6 gr. de phénol pur 
cristallisé et, à l'aide d'une burette, on fait tomber dans le mélange 
une solution de 50 gr. de phénol dans un litre d'eau jusqu'à ce que, 
en agitant, il se produise un trouble permanent. Eu opérant à la 
température de 11°, le trouble n'apparaît avec la glycérine pure 
qu'après addition de 28", 15 de la solution et, pour chaque augmen- 
tation de 1 p. 100 d'eau dans la glycérine essayée, le nombre de 
centimètres cubes employés diminue de O'^s^Q. Soit a le nombre de 
centimètres cubes employés, la quantité d'eau p. 100 sera donnée 

, . . 28,15 — a 
par la formule — — — — . 

La présence» de matières extractives dans la glycérine n'a pas 
d'influence sur le résultat. 

Procédé Benedikt et Cantor (Zeitschrift fur aug. Chem., 1888, 
p. 460 et Mon, scientif, 1889, p. 21). — Dans un ballon muni d'un 
réfrigérant ascendant, on chauffe à l'ébuUition, pendant une heure et 
demie, le%5 de glycérine brute avec Ve^S d'anhydride acétique et 
3 à 4 gr. d'acétate de sodium bien desséché. Après refroidissement, on 
ajoute 50 c. c. d'eau et l'on chauffe le mélange, sans faire bouillir, 
jusqu'à ce que la triacétine formée se soit dissoute ; on filtre pour 
séparer un précipité blanc assez abondant dans certaines glycérines 
brutes, on lave le filtre et, à la liqueur filtrée refroidie, on ajoute de 
la phénolphtaléine, puis on neutralise exactement la liqueur avec une 
solution étendue (2 à 3 p. iOO) de soude caustique. La neutralité est 
atteinte lorsque la nuance jaunâtre prend un ton orangé plus foncé. 
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i On ajoute alors 25 c. c. d'une solution titrée de soude à 10 p. 100, on 

[ fait bouillir dix minutes pour saponifier la triacétine et Ton titre 

[ l'excédent d'alcali avec de Tacide normal dont 1 c. c. correspond à 

0^,03067 de glycérine. Soit, qu'en opérant sur 1^,5 de glycérine on ait 

trouvé qu'il a fallu 21*=% 5 d'acide normal pour obtenir la saturation. 

On aura : 

Titre avant des 25c. c. de lessive de soude. ; . • • 60*=S5 

Titre après ! . . . 21<=S5 

Différence ^^fi 

L'échantillon renfermait donc 39,0 x 0,030d7 = 1,4%0, soit 
90,9 p. 100 de glycérine. 

Procédé Hehnei* (Journ. of Ihe Soc. of Cfiem. Ind., janvier 1889 et 
Mon. Scientif,, 1889, p. 429). — On introduit dans un matras jaugé de 
100 c. c. 1^,5 de glycérine brute avec un peu d'eau, on y ajoute un 
peu d'oxyde d'argent pour éliminer le chlore et les composés aldé- 
hydiques et on abandonne le mélange àlui-méme pendant dix minutes. 
On ajoute ensuite un léger excès d'acétate basique de plomb et l'on 
complète le volume de 100 c. c, on filtre, on prélève 25 c. c. de la 
liqueur filtrée, on y ajoute 50 c. c. d'une solution acide de bichromate 
de potassium à 74&'^,86 de bichromate pur fondu et 150 c. c. d'acide 
sulfurique par litre, puis 15 c. c. d'acide sulfurique. On chauffe au 
bain-marie pendant deux heures. Toute la glycérine est transformée 
intégralement en eau et acide carbonique et on titre l'excès de 
bichromate employé avec une solution titrée de sulfate de fer ammo- 
niacal. 

On obtient l'équivalent du chromale employé, en glycérine, en 
divisant par 7,486 le nombre qui représente la quantité de chromate 
employé. 

Certaines matières étrangères que peut renfermer la glycérine ne 
sont pas précipitées par l'acétate basique de plomb et peuvent altérer 
les résultats ; mais tous les acides gras supérieurs, les acides résineux, 
les albuminoïdes, sulfures, sulfocyanates, aldéhydes, sont éliminés et 
les acides gras inférieurs, tels que les acides acétique et butyrique ne 
sont pas attaqués par le bichromate. 

Procédé Planchon (C. /?., 1888, t. GVII, p. 246). ~ On introduit dans 
un ballon de 2oO c. c. 0gr,5 de glycérine avec 100 c. c. d'eau et 4s'',2 de 
permanganate de potassium . Le ballon est muni d'un entonnoir à 
robinet et est mis en relation avec un premier tube en U rempli de 
ponce sulfurique communiquant avec un tube à boules de Liebig 
contenant une solution de potasse caustique à 50 p. 100 et un second 
tube en U rempli de chaux sodée (ûg, 14). 

Le tube à boules de Liebig et le tube à chaux sodée ayant été 
pesés, on fait tomber dans le ballon, par l'entonnoir à robinet, 
15 gr. d'acide sulfurique additionnés de 100 c. c. d'eau. On chauffe 
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légèrement, la glycérine se décompose en produisant de l'acide 
carbonique, qui, après s*être desséché dans le tube à ponce sulfurique, 
est absorbé par la potasse du tube à boules et par la chaux sodée. 
Lorsque le Hquide du ballon est en ébuUition, la décomposition est 
totale, on relie alors la partie supérieure de Tentonnoir à robinet 
avec un tube rempli de fragments de potasse caustique et, à Taide 




Fig. 14. 

d'un aspirateur, on fait passer dans tout l'appareil un courant lent 
d'air pour en chasser tout l'acide carbonique. On pèse à nouveau le 
tube à boules de Liebig et le tube à chaux sodée et leur augmentation 
de poids donne l'acide carbonique dégagé . 

1 gr. de glycérine pure donnant lgf,434 d'acide carbonique, il 
suffira donc de multiplier le nombre obtenu par 139,46 pour obtenir 
la quantité de glycérine pure p. 100. 

Dans le cas de la présence dans la glycérine de matières organiques 
étrangères, ce procédé donnera des résultats trop élevés par suite 
de leur transformation en acide carbonique sous l'influence de l'acide 
permanganique. 

Dosage des matières organiques étrangères. — On traite 50 gr. de 
glycérine étendue d'eau par un excès d'acétate basique de plomb. On 
recueille le précipité sur un filtre taré qu'on lave et sèche à 100°. 
On détermine le poids du sel de plomb obtenu, puis on calcine le 
tout et on transforme le résidu en sulfate de plomb par addition 
d'acide azotique et d'acide sulfurique. On calcine de nouveau et, du 
poids de sulfate de plomb obtenu, on en déduit la quantité d'oxyde 
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de plomb PbO qui était combiné aux matières organiques et par suite 
la proportion de ces dernières, qui est en général de 1 à 1,5 p. 100 
dans les glycérines de saponification calcaire, mais qui peut être plus 
considérable dans' les glycérines de saponification sulfurique. 

Dosage des cendres. — On incinère 1 à 2 gr. de glycérine dans une 
capsule de platine à la température la plus basse possible afin d'éviter 
la volatilisation du chlorure de sodium et on pèse. La calcination 
dans ces conditions exige au moins une heure. 

D'après Richemondon arrive plus rapidement au résultat en ajoutant 
à l'échantillon une petite quantité d'acide sulfurique, ce qui permet 
de chauflTer à une température plus élevée. En multipliant par 0,8 le 
poids des cendres sulfatées, on obtient sensiblement le poids exact des 
sels. 

Pour le dosage des cendres des glycérines de savonneries qui 
sont toujours très riches en chlorure de sodium, il est préférable 
d'opérer de la façon suivante. On prend 10 gr. de glycérine que l'on 
carbonise dans une capsule de platine, on reprend la masse par de 
l'eau, on filtre, on incinère le résidu et on ajoute ses cendres au 
liquide filtré ; on évapore à sec, on calcine et on pèse. 

Dosage de la chanx. — On étend d'eau un poids connu de glycérine, 
et on précipite la' chaux au moyen de l'oxalate d'ammoniaque. 

Dosage des chlorures et des sulfates. — Ces deux dosages se font par 
la méthode ordinaire sur la glycérine étendue d'eau, au moyen du 
nitrate d'argent et du chlorure de baryum. 

Le chlorure de sodium est surtout abondant dans les glycérines 
brutes de savonnerie qui peuvent en renfermer jusquà 8 et 10 p. 100. 

Dosage des sulfures, h3rposulfites et sulfites alcalins (Gh. Fer- 
rier. Mon. scienlif,, 1893, p. 16). — Ce sont ces sels qui, dans les gly- 
cérines brutes de savonnerie, sont les plus redoutés des distillateurs. 

On prend 50 gr. de glycérine qu'on étend d'environ 400 c. c. d'eau 
bouillie. Si la solution n'est pas complètement neutre, on la neutra- 
lise avec de l'acide chlorhydrique étendu; on ajoute un peu de 
bicarbonate de sodium et on complète avec de Teau bouillie le volume 
de 5O0 c. c. 

On agite cette solution avec 2 à 3 p. 100 de noir de cyanure (résidu 
de la fabrication du prussiate jaune) préalablement lavé à l'acide 
nitrique, à l'eau, puis séché et calciné à l'abri de l'air, pour éliminer 
certaines matières organiques. A défaut de noir de cyanure on peut 
employer du noir de sang ou même du noir animal en poudre. 

Pour doseï' les sulfures alcalins on prend 25 c. c. de la solution 
ainsi préparée et on y verse, à l'aide d'une burette graduée, une solu- 
tion titrée de nitrate de plomb jusqu'à ce qu'une goutte du liquide 
surnageant ne colore plus le papier imprégné de nitrate de plomb. 

La liqueur de nitrate de plomb est préparée en faisant dissoudre 
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13^,3 de carbonate de plomb pur et sec dans de Tacide nitrique 
étendu, on neutralise par du carbonate de sodium et on forme avec 
de Teau le volume de 1 litre. 

1 centimètre cube de cette liqueur correspond à 0S'',0039 de sul- 
fure de sodium Na*S, ou 0,0016 de soufre. 

Pour doseï* les hyposulfites et les sulfites, on filtre la liqueur qui a 
servi au précédent titrage, on y ajoute une pincée de bicarbonate de 
sodium en poudre puis quelques gouttes de solution d'amidon et on 
titre avec une solution d'iode à 12 «^T d'iode par litre dont 1 c. c. 
correspond à 0f%0158 d'hyposulfile de sodium S^O^Nas ou 08^,0126 
de sulfite de sodium SO^Na^ On obtient ainsi en bloc les hyposulfites, 
les sulfites et les autres corps réducteurs que la solution peut ren- 
fermer. 

Pour doser seuls les «mZ/Î/6S on prend 25 ce. delà solution de glycé- 
rine dont on élimine les sulfures comme précédemment par le nitrate 
de plomb et on leur ajoute quelques centimètres cubes d'une solution 
concentrée de chlorure de strontium qui précipite les sulfites à l'état de 
sulfite de strontium. On filtre et on procède à un nouveau titrage avec 
la liqueilr d'iode. La différence entre les deux titrages donne la pro- 
portion de sulfites. 

Recherche de l'arsenic. — On soumet à la distillation une certaine 
quantité de glycérine avec de l'acide chlorhydrique pur concentré. 
On recueille le liquide distillé dans un ballon tubulé communiquant 
avec un tube de Liebig contenant de l'eau pour absorber les vapeurs 
d'acide chlorhydrique. Lorsque la moitié du produit a passé à la dis- 
tillation, on arrête l'opération ; on réunit le liquide distillé à l'eau du 
tube de Liebig et on y rechsrche l'arsenic avec l'appareil de Marsh. 



GOMME ADRAGANTE 

D'après M. Maisch la gomme adragante renferme : 

Eau 18,92 

Gomme soluble 34,94 

Cendres 2,75 

Gomme insoluble 43,39 

Cette gomme se distingue de l'arabine en ce qu'elle donne une 
solution claire avec le borax et qu'elle ne fournit pas de précipité 
avec le stannate de sodium et le silicate de sodium. 

Elle ne renferme pas d'amidon et ne se colore pas avec l'iode. 
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GOMME ARABIQUE 

La gomme arabique ou gomme d'Arabie renferme de 20 à 22 p. 100 
d'eau et laisse à l'incinération environ 3 p. 100 de cendres formées, en 
majeure partie, de carbonates de calcium et de potassium. 

Elle est quelquefois falsifiée par du sirop de dextrine séché à l'étuve 
et façonné de manière à lui donner à peu près l'aspect de la gomme 
ordinaire. 

Cette fraude peut se reconnaître avec Teau d'iode qui ne colore pas 
la gomme pure, mais colore en violet la dextrine et à l'action qu'exerce 
le produit sur la lumière polarisée, la gomme étant lévogyre et la 
dextrine dextrogyre. 

D'après Roussin on peut doser un mélange de gomme et de dextrine 
de la façon suivante : On dissout la matière dans l'eau, et on amène 
sa solution par évaporation à consistance sirupeuse on la précipite 
par 10 fois son volume d'alcool à 90^, On recueille le précipité, on le 
dessèche et on en prend 1 gr. qu'on dissout dans iO c. c. d'eau ; puis 
on l'agite avec 30 'gr. d'alcool à 56«, 4 gouttes de perchlorure de fer 
neutre et quelques décigrammes de craie. Après quelques minutes, on 
liltre et on ajoute à la liqueur filtrée 8 à 10 fois son volume d'alcool à 
90<». Si la gomme est pure, la liqueur reste limpide, si elle renferme 
de la dextrine, il se forme un précipité que l'on peut recueillir sur un 
filtre, laver à l'alcool, sécher et peser. 

La poudre dégomme arabique est plus souvent falsifiée ; on y trouve 
surtout àes matières amylacées ou de la craie. 

Pour constater la présence de la craie, on dissout la gomme dans 
de l'eau chaude, on filtre, la craie reste insoluble. Dans la liqueur 
filtrée on recherche la présence de l'amidon avec de l'eau d'iode. 



GOUDRON DE HOUILLE 

Le goudron de houille employé pour la fabrication des matières 
colorantes est fourni par les usines à gaz et les fabriques de coke mé- 
tallurgique. 

Essai.— Pour faire l'essai d'un goudron, on introduit dans un vase un 
peu haut 4à5 kilogr. de goudron que l'on abandonne au repos pendant 
vingt-quatre heures dans un endroit chaud. On soutire l'eau qui s'est 
déposée et on soumet le goudron à la distillation dans un ballon en 
fer ou en cuivre auquel est adapté un tube réfrigérant en verre assez 
long (environ 2 m.) pour condenser les produits sans qu'il soit néces- 
saire de le refroidir par un courant d'eau ; on évite ainsi la rupture 
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du tube qui, autrement, est inévitable dès que la température s'élève. 

Un thermomètre plongeant dans les vapeurs indique la température. 

Au commencement on chauffe très doucement tant qu'il passe de 

l'eau, afin d'éviter que la matière ne se boursoufle. On recueille d'a- 




Fig. 15. 



bord les huiles légèi*eSy c'est-à-dire tout ce qui passe avant 150*^, on en 
sépare l'eau qu'on réunit à celle qu'on a pu soutirer directement ; on 
change de récipient, on recueille les huiles moyennes de 150 à 200<*, 
puis les huiles lourdes de 200 à 350° et enfin les huiles vertes de 350 à 
380 ou 400**. Le résidu resté dans la cornue est pesé et constitue le 
brai sec. 
Le goudron se trouve ainsi partagé en six produits bruts ; 

1° Eau ammoniacale. 
2'* Huiles légères passant jusqu'à ISO** 
3° Huiles moyennes — de 150 à 200° 
40 Huiles lourdes — de 200 à 350° 
50 Huiles vertes — jusqu'à 400. 

6<^ Brai sec. 

Chaque fraction d'huile est ensuite soumise à une rectification qui 
peut s'effectuer dans un ballon en verre, ou mieux en cuivre, mais 
plus petit que le précédent. 

On distille d'abord les huiles légères, et on met de côté tout ce qui 
passe avant 140°, ce qui constitue le naphte. On suspend alors l'opé- 
ration et on ajoute au résidu, resté dans le ballon, les huiles 
moyennes. On remet la distillation en marche; ce qui passe avant 150<> 
est réuni au naphte ; puis, de 150 à 200^, on recueille les huiles 
moyennes rectifiées ; on arrête de nouveau la distillation, on ajoute 
au résidu les huiles brutes, et l'opération étant remise en marche, on 
réunit aux huiles moyennes rectifiées tout ce qui passe avant 200'', 
puis on recueille les huiles lourdes rectifiées jusqu'à 3o0<> et le résidu 
est mélangé aux huiles vertes. Chaque portion d'huile ainsi obtenue 
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est alors agitée avec 5 p. 100 d'acide sulfurique à 66° ; on laisse poser, 
on soutire lacide noir qui s'est déposé, puis on soumet le produit à 
une nouvelle agitation avec 2 p. 100 de lessive de soude à 36° Baume, 
on siphonne la liqueur alcaline et on lave l'huile avec de l'eau qu'on 
réunit à la solution alcaline pour en extraire plus tard les phénols. 

Les hydrocarbures ainsi débarrassés de tous les produits acides ou 
basiques qu'ils pouvaient renfermer sont enfin soumis à une dernière 
distillation. 

Le naphte donne, de 30 à 80°, Valliole; de 80 à 115^ le benzol; de 
145 à loO'^les benzines à détacher. 

Au résidu, on ajoute les huiles moyennes rectifiées. Ce qui passe 
avant loO*' est réuni aux benzines à détacher et, de 150 à 200°, on 
recueille des huiles pouvant être employées pour Véclairage ou pour 
la fabrication de certaines peintures ou vernis. On ajoute au résidu 
les huiles lourdes épurées. Ce qui passe avant 21 0<* est réuni aux 
huiles précédentes, on met de côté ce qui distille de 210 à 230^^ comme 
huiles à naphtaline^ et, de 230 à 300°, on recueille des huiles d'éclai- 
rage. On ajoute alors au résidu les huiles vertes obtenues dans la 
première distillation de 350 à 380°, et, en recueillant ce qui passe de 
300 à 360°, on obtient les huiles à anthracène qui, par le refroidisse- 
ment, se prennent eu une masse de consistance butyreuse. 

Il n'y a plus qu'à déterminer le volume de chacun des produits 
ainsi obtenus, et, si l'on veut compléter l'analyse, soumettre le benzol 
et les huiles à anthracène aux modes d'essai indiqués précédemment. 
(Voir Benzol et Anthracène,) 

Quant aux lessives alcalines obtenues lors de la purification des 
huiles moyennes, on les traite par de l'acide chlorhydrique. Les 
phénols qu'elles renferment remontent à la surface sous forme d'une 
couche huileuse noire dont on détermine la valeur d'après la propor- 
tion de phénol qu'elles renferment. (Voir Phénol.) 

D'après M. Duprey, on peut considérer les goudrons de houille 
comme donnant en moyenne, pour mille : 

Eaux ammoniacales. . . 14 litres. 

Naphtes 20-40 kilogrammes. 

Huiles légères 70-80 — 

Huiles lourdes 230-250 — 

Huiles à anthracène. ... 100-110 — 

Brai sec 450 — 

En dehors de ces goudrons on rencontre encore, dans le commerce, 
un goudron particulier obtenu dans les appareils d'épuration du gaz 
de MM. Pelouze et Audouin et renfermant une proportion beaucoup 
plus grande, soit environ 20 p. 100, d'essences légères. 
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GRAINES OLÉAGINEUSES 

(Voir Tourteaux.) 

GRAINS 

Détennination de la densité. — La densité, c* est-à-dire le poids à 
Thectolitre des grains, s'obtient en disposant, au-dessus d'un décalitre 
ou d'un double décalitre, une trémie dont le bord inférieur est au 
niveau du bord supérieur du décalitre. Au moyen de la trémie, on 
remplit le décalitre de grains jusqu'à ce qu'il déborde. A l'aide d'une 
latte en bois on rase sa surface et on pèse. On répète l'opération deux 
ou trois fois et on prend la moyenne. 

Dosage de l'eau. — 5 gr. de grains, finement broyés dans un 
moulin à café, sont pesés dans une capsule de platine et mis à 
sécher dans une étuve dont on élève progressivement la température 
jusqu'à 00°, puis à 100-110% jusqu'à poids constant. La perte de poids 
donne la proportion d'eau. 

Dosage des cendres. — Les 5 gr. de grains ayant servi au dosage 
de l'eau sont incinérés dans un moufle. Le poids du résidu donne la 
proportion des cendres. 

Dosage de la matière grasse. — 5 gr. de grains pulvérisés sont mis 
à digérer avec de l'éther. On jette le tout sur un filtre et on lave le 
résidu à plusieurs reprises avec de l'éther. Le liquide filtré qui ren- 
ferme la matière grasse est évaporé à sec, on dessèche au bain-marie 
et on pèse. 

Dosage du sucre. — Le résidu insoluble resté sur le filtre, et, pro- 
venant du dosage de la matière grasse, est lavé à l'alcool, jusqu'à 
épuisement. On évapore l'alcool au bain-marie et le résidu, séché à 
l'étuve, est pesé. Pour y doser le sucre, on le redissout dans un peu 
d'eau contenant 2 p. 100 d'acide suifurique, on fait bouillir une à 
deux minutes pour transformer le sucre en glucose. Après refroidis- 
sement, on ajoute à la liqueur quelques gouttes de sous-acétate de 
plomb et on complète le volume de 50 c. c. On ûltre et, dans la 
liqueur filtrée, ou dose la glucose au moyen de la liqueur de Fehling. 
(V. Saccharimétrie.) 

La différence avec le poids du résidu donne la proportion des ma- 
tières étrangères, telles que : acides végétaux et matières astringentes. 

Dosage de l'amidon. — On opère sur le résidu insoluble resté sur le 
filtre après les traitements précédents à l'éther et à l'alcool. Ce 
résidu, séché à l'étuve, est séparé du filtre et soumis à l'une des 
méthodes analytiques indiquées pour le dosage de l'amidon dans les 
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pommes de terre (voir Pommes de terre), de préférence par les 
méthodes de M. Maerker ou de M. A. Girard, mais dans ce dernier 
procédé il faut changer le titre de la liqueur d'iode, ou bien multi- 
plier le nombre trouvé par un coefficient dépendant de la nature de 
Famidon dosé. M. Girard en effet a trouvé que 1 gr. d'amidon pur, 
extrait de différents végétaux, absorbe les poids d'iode suivants : 

Grammes. 

Pomme de terre 0,122 

Blé 0,059 

Maïs 0,0525 

Riz 0,045 

Arrow-root 0,0665 

Orge 0,071 

Seigle 0,0695 

Igname 0,098 

Marron d'Inde 0,058 

Dosage de la cellulose. — Le résidu insoluble resté dans l'enton- 
noir sur le tampon d'amiante,, après que tout l'amidon a été trans- 
formé en un mélange de maltose et de dëxtrine par le procédé Maer- 
ker (voir Dosage de V amidon par le procédé Maerker) est lavé à l'eau. 
Il renferme la cellulose à divers états d'agrégation, des matières 
incrustantes et une certaine quantité de matières azotées. 

Pour y doser la cellulose sacchari fiable, on introduit ce résidu lavé, 
avec le tampon d'amiante, dans un flacon, avec 100 c. c. d'eau conte- 
nant 2 c. c. d'acide sulfurique. On ferme le flacon à l'aide d'un 
bouchon maintenu par un fil métallique et on le chauffe cinq heures 
au bain-marie à 100°. La cellulose saccharifiable est transformée en 
glucose. 

On filtre dans un entonnoir sur un tampon d'amiante, on lave à 
l'eau chaude et on amène le volume de liqueur filtrée à 200 c. c. 
dont on prend 40 c. c. représentant 1 gr. de grains, si l'on a opéré 
sur 5 gr., et dans lesquels on dose la glucose avec la liqueur de 
Fehling par la méthode pondérale. (Voir Saccharimétre.) Le poids de 
cuivre obtenu, multiplié par 0,5121, donne la proportion de cellulose 
saccharifiable correspondante. 

Pour doser la cellulose non saccharifiable^ on remet dans un 
flacon la matière restée dans l'entonnoir et on la maintient pendant 
une heure à 100" avec 100 c. c. d'une solution de potasse au dixième. 
On filtre à nouveau sur un tampon d'amiante, on lave à l'eau bouil- 
lante, puis à l'acide acétique dilué, puis à l'eau et le résidu, mélangé 
d'amiante, est transvasé dans une capsule de platine, séché à l'étuve 
et pesé ; on l'incinère, on pèse de nouveau et la différence entre 
les deux poids donne la proportion de cellulose non saccharifiable 
contenue dans l'échantillon sur lequel on a opéré. 
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Dosage des matières azotées. — On dose Tazote par la chaux sodée 
ou par le procédé de Kjeldahl et la quantité trouvée, multipliée par 
6,25, donne approximativement la proportion correspondante de 
matières protéiques. 

COMPOSITION DES GRAINS DE BLÉ 

(Documents du laboratoire municipal de Paris.) 



Blé tendre . . . 

— barbu. . . . 

— d'hiver . . . 

— de Hollande 

— Anglais . . . 

— d'E^vpte . . 

— du Midi. . . 

— d'Espagne. . 
-• de Provence. 

— de Pologne . 

— d'Odessa . . 

— de Hongrie . 

— d'Egypte . . 

— de Venezuela 

— d'Afrique . . 



13,70 
17,10 
17,70 
16,00 
16,88 
12,17 
14,60 
15,20 
14,60 
13,20 
15,20 
14,50 
13,50 
sec 



11,15 
10,66 
13,02 
11,50 

8,87 
10,34 
10,70 
10,70 

9,90 
21,50 
14,30 
13,40 
20,60 
22,75 
19,50 



« S 



1,88 
1,41 
1,47 
1,80 
1,99 
2,30 
1,00 
1,80 
1,30 
1,50 
1,50 
1,10 
1,10 
2,61 
2,12 



69,77 
67,37 
64,41 
62,90 

65, 4 i 
71,90 
70,90 
74,20 
61,90 
67,60 
71,00 
64,80 
71,62 
75,67 



1,70 
1,93 
2,00 
0,10 

7.86 
1,80 



1,80 
1,53 
1,37 
1,70 
1,57 
1,89 

1,40 

1,90 
1,40 



3,02 
2,71 



COMPOSITION DES DIVERSES ESPECES DE GRAINS 

(Documents du laboratoire municipal de Paris.) 



Eau 

Matières azo - 

tées. . . 
Matières gras 

ses . . . 
Amidon et dex 

trine . . 
Cellulose. . 
Cendres . . 



13,65 

12,35 

1,75 

67,91 
2,53 
1,81 



15,06 

11,52 

1,79 

67,81 
2,01 
1,81 





u 




M 


z 


î/> 


C5 


S 


< 


O 


> 
< 


s 


13,77 


12,37 


13,12 


11,14 


10,41 


9,85 


2,16 


5,23 


4,62 


6,93 


57,78 


68,41 


5,31 


11,19 


2,49 


2,69 


3,02 


1,51 



13,11 

7,85 

0,88 

76,52 
0,6 < 
1,01 



11,66 

9,25 

3,50 

65,95 
7,29 
2,35 



11,93 

10,30 

2,81 

55,81 

16,43 

2,72 
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MÉTHODE APPROXIMATIVE DRESSAI DES GRAINS DE BALLIN6. — 
Cette méthode, qui ne convient que pour des expériences compara- 
tives, peut être employée pour la détermination rapide de l'amidon 
dans les grains destinés à la distillerie. 

On pèse 50 gr. de grains finement moulus auxquels on ajoute 
50 ce. d'une solution de malt préparée à froid (en laissant en con- 
tact pendant deux heures, en agitant, 100 gr. de malt avec 1 litre 
d'eau) ; on élève peu à peu la température du mélange à 70<> en agi- 
tant, puis on fait bouillir. Après refroidissement, on complète avec 
de l'eau le volume de 500 c* c, on filtre et on détermine la densité 
du liquide, soit à l'aide d'un saccharomètre, soit au moyen d'un 
aréomètre. (Voir Saccharimétrie, Méthodes arèométriques.) De la quan- 
tité de sucre ainsi obtenue on retranche celle introduite par les 50 c. c. 
d'extrait de malt, et on en déduit la proportion correspondante 
d'amidon. 



• GUTTA-PERCHA 



Le procédé d'analyse de la gutla brute ou travaillée a été indiqué 
par M. Lagarde. {Ann. Télégraphiques^ 1891, n** 1.) 

Dosage de Feau. — On dose l'eau par différence en portant la gutta 
à l'étuve de 140<» dans un courant d'acide carbonique sec, jusqu'à 
poids constant. 

Dosage des cendres. — Les cendres sont obtenues par incinération 
dans une capsule de porcelaine tarée un peu grande, parce que la 
gutta se boursoufle beaucoup. 11 faut chauffer à flamme très modérée 
pour chasser le plus de matières organiques possible par distillation 
avant de calciner et ne porten la capsule au moufle que lorsque la 
carbonisation est terminée. 

Dosage de la gutta, des résines et des impuretés. — On traite un 
gramme de gutta environ, dans un verre de Bohême par l'alcool 
absolu bouillant en pétrissant la gutta dans ce liquide au moyen d'un 
agitateur jusqu'à ce que l'alcool absolu n'enlève plus rien. On filtre 
sur filtre taré, on évapore à sec la liqueur filtrée dans une capsule 
tarée, on sèche dans un courant d'acide carbonique à 110» et on pèse, 
ce qui donne le poids des résines. 

On dissout ensuite la gutta épuisée par l'alcool dans du chloro- 
forme, on filtre sur le filtre taré qui a déjà servi à filtrer la solution 
alcoolique des résines. On sèche le filtre, on pèse et on a ainsi les 
impuretés, organiques et minérales. On évalue la gutla par diffé- 
rence. 

Ce procédé est très long, car il est très difficile d'enlever complèle- 
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ment les résines par ralcool absolu bouillant; dans ce liquide la 
gutta s^agglomère en une masse plastique dont il est très difficile de 
renouveler les surfaces. M. Léon Brasse, ingénieur aux usines de 
Béhons a modifié ainsi le procédé et Ta rendu véritablement pratique. 

On prend environ 5 grammes de gutta et on les dissout au bain- 
marie avec du benzène cristallisable dans un verre de Bohême conique 
muni d'un réfrigérant ascendant ; quand la dissolution est opérée, 
ce qui demande quatre à cinq heures, on transvase le liquide et 
l'insoluble dans un ballon jaugé de 200 c. c, et on complète le volume 
avec les liquides du lavage. On laisse déposer et, quand le refroidis- 
sement est complet, on prélève deux fois 50 c. c. Le premier pré- 
lèvement est mis dans une capsule tarée et évaporé à 110<* dans un 
courant d'acide carbonique ; on pèse et on obtient ainsi le poids de 
la gutta pure et des résines. 

Le second prélèvement est versç goutte à goutte dans 100 c. c. 
d'alcool absolu bouillant, la gutta pure se précipite en flocons, les 
résines restent en dissolution. On laisse refroidir, on jette sur filtre 
taré et on lave à l'alcool absolu bouillant. Le filtre est mis à l'étuve 
à 110° dans un courant d'acide carbonique, on pèse et on a la gutta 
pure. Les résines sont évaluées par différence entre ce poids et celui 
obtenu précédemment. 

En retranchant du poids de la gutta brute, l'eau, la gutta pure et 
les résines, on a les impuretés. 



H 
HOUBLON 



Dosage de la lupuline (Haberlandt). — On pèse 100 cônes, soit 
10 à 20 grammes de houblon ; au moyen d'une pince on en détache 
les folioles une à une et l'on met à part la tige médiane et les frag- 
ments des semences. On frotte ensuite les folioles sur un tamis à 
l'aide d'un pinceau, la lupuline se détache, on la recueille sur une 
feuille -de papier et on la pèse. 

On obtient ainsi la lupuline brute; d'après M. Reinitzer (Ann.a^ron., 
25 octobre 1890), pour la purifier on la renferme dans un filtre en 
papier dont on replie les bords et on la traite par le chloroforme 
dans un appareil à épuisement. Le poids de la matière épuisée 
représente celui des enveloppes cellulaires de la lupuline et par diffé- 
rence on a le poids de la lupuline pure. 
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100 p. de houblon renferment. 12,15 à 10,55 de lupuline brute. 

— — 3,11 à 3,37 d'enveloppes de la 

lupuline, 

— — 9,04 à 7,18 de lupuline pure. 

Un houblon est d'autant plus estimé que sa teneur en lupuline est 
plus élevée et celle des semences plus faible. 

Extrait alcoolique. — On épuise par de Talcool, dans un appareil 
Soxhlet, 10 gr. de houblon fortement tassé. L'opération nécessite 
plusieurs heures. On calcule l'extrait d'après la perte de poids du 
houblon avant et après l'opération. 

Recherche du soufrage. — Pour reconnaître si un houblon a été, 
en vue de le blanchir, traité par Tacide sulfureux, on introduit dans 
un ballon une dizaine de cônes de houblon avec 50 c. c. d'eau ; on 
ajoute ensuite du zinc et de l'acide chlorhydrique. 

Si le houblon a été soufré, en moins de quinze minutes, le gaz hydro- 
gène qui se dégage est mélangé d'un peu d'hydrogène sulfuré que 
l'on reconnaît en suspendant dans le col du ballon une bandelette de 
papier imprégné d'acétate de plomb. Il est utile de faire au préalable 
une expérience à blanc pour s'assurer de la pureté du zinc et de 
l'acide chlorhydrique et de ne pas continuer l'opération trop long- 
temps, car, au bout d'un certain temps, il pourrait se dégager de 
l'hydrogène sulfuré, même avec le houblon naturel . 

M. Overbeck, pour rechercher la présence du soufre dans le hou- 
blon, conseille de le mélanger avec de la levure fraîche et de diriger 
le gaz qui se dégage sur du papier imprégné d'acétate de plomb. 
Gomme dans le procédé précédent, il est utile de faire une expérience 
comparative pour s'assurer que la levure ne dégage pas d'hydrogène 
sulfuré. 



HUILES ANIMALES 



Les huiles animales sont l'objet de falsifications nombreuses qui 
consistent dans leur mélange avec des huiles de même espèce 
mais de moindre valeur et surtout avec des huiles minérales ou de 
résine . 

Les divers mélanges d'huiles animales entre elles sont très difficiles 
à reconnaître, et il n'existe pas, comme pour les huiles végétales, de 
procédés permettant d'arriver au résultat d'une façon à peu près 
positive. 
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DENSITÉ 

à4-15 


ÉLÉVATION 

DB TBMPÉRATURK 

Procédé M au mené 


NOMBRE 
d'iodb ou d'hubl 


Baleine brute 

— couleur claire. . . . 

Cachalot 

Dauphin 


923-930 

875-884 

918 

928 

927 
923-930 

926 

925 
915-930 

916 
913-916 
914-917 


75 

102 
90-"l03 


140,1 
152, 1 
82-100 

158-166 
146-160 

1) 


Foie de raie 

— de merlan 

— de morue 

Marsouin 


Morse 


Phoque 

Pieds de bœuf 

— de cheval 

— de mouton 



Recherche des huiles de résine, des huiles minérales et de la colo- 
phane. — L'addition de l'une ou l'autre de ses diverses substances est 
la fraude la plus fréquente que l'on fait subir aux huiles animales et 
particulièrement aux huiles de poisson. Les mêmes méthodes que 
celles indiquées pour l'analyse des huiles végétales (voir Huiles végé- 
tales) permettront de déceler ces fraudes. 

Procédé Faure. — On soumet l'huile à l'action d'un courant de 
chlore gazeux Les huiles de pieds de bœuf, de raie et toutes les 
huiles végétales sont décolorées, tandis que toutes les autres huiles 
animales se colorent immédiatement en brun. 

Procédé Crace-Calvert. — On fait bouillir un mélange de 5 volumes 
d'huile et un volume de lessive de soude à 1,34 de densité. Toutes les 
huiles de poissons ou de cétacés se colorent en rouge tandis que les huiles 
animales de pieds de bœuf, de cheval, de mouton, de saiudoux, ainsi 
que toutes les huiles végétales ne prennent qu'une coloration jaunâtre. 

Procédé Château. —Les réactifs indiquées par Château s'emploient 
en en versant 4 à 5 gouttes sur 8 à 10 gouttes de l'huile placée dans 
un verre de montre. 

Bisulfure de calcium, — • (Solution de foie de soufre du commerce.) 

Savon jaune d'or ne se décolorant pas. 



Pieds de mouton 
Cachalot 



Savon jaune d'or.se décolorant 
par l'agilalion et devenant jaune paie. 

Pieds de bœuf. 

Pieds de cheval. 

Phoque. 

Poisson. 

Baleine. 

Morue. 

Raie. 
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Solution sirupeuse de chlorure de zinc. 



Masse blanche ou légèrement 
jaunâtre. 

Pieds de bœuf 
Pieds de mouton. 
Pieds de cheval (à 

froid). 
Cachalot. 

Baleine (pas de col.). 
Foie de morue (à 

froid). 



Coloration jaune, orange ou 
brun. 

Pieds de cheval (jaune 

à chaud). 
Baleine (jaune brun 

à chaud). 
Poisson. 

Phoque (rouge brun). 
Foie de morue (orange 

à froid). 



Coloration verdâlre. 

Foie de morue (à 

chaud}. 
Foie de raie (à chaud). 



Acide sulfurique concentré. 



Colorations jaune ou orange. 

Pieds de bœuf. 
Pieds de mouton. 



Coloration violet-rouge. 

Foie de morue. 
Foie de raie. 



Colorations rouge ou rouge brnn. 

Pieds de bœuf. 
Pieds de cheval. 
Poisson (brun noir). 
Phoque (sang dragon). 
Cachalot (rou ge brun) . 
Baleine (rouge brun). 
Foie de morue (violet-rouge). 
Foie de raie (violet-rouge). 

Bichlorure d'étain fumant. 

Coloration jaune rougeàtre. 

Pieds de bœuf (jaune rougeàtre puis orange). 
Pieds de mouton (jaune pâle, puis jaune rosé). 
Pieds de cheval (jaune rouge puis orange). 
Baleine (jaune orange, puis acajou clair). 
Cachalot (brun rouge, puis jaune paille). 
Phoque (brun, puis rouge brun clair). 
Poisson (brun foncé, puis jaune rouge) . 

Acide phosphorique sirupeux (à froid). 

Pas décoloration. Colorations jaunes. 

Pieds de bœuf. Baleine (jaune paille, puis orange). 

Pieds de mouton. Pieds de bœuf. 

Pieds de cheval (orange). 

Cachalot (jaune paille). 

Phoque (rouge-brun clair). 

Poisson (jaune rougeàtre). 

Foie de morue (jaune rougeàtre) . 

Foie de raie (jaune d'or). 
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Acide phosphorique sii'upeux (à chaud). 



Pas de coloration. 

Pieds de mouton. 



Coloration jaune. 

Pieds de bœuf. 

Pieds de cheval. 

Cachalot. 



Coloration bruae. 

Phoque. 

Poisson. 

Baleine. 

Foie de morue. 

Foie de raie. 



Solution de nitrate acide de mercure. 



Pas de coloration. 

Pieds de bœuf. 

Pieds de mouton. 

Cachalot* 



Colorations jaunes. 

Pieds de bœuf. 
Pieds de cheval. 
Baleine. 
Phoque. 
Poisson. 
Foie de morue. 
Foie de raie. 



HUILES DE COPRAH ET DE PALMISTE 

M. Millau {Joum. Ph. et Ch,, 1892, t. XXVI, p. 549) indique le procédé 
suivant pour Tessai des huiles de coprah et de palmiste : 

1^ On agite dans un tube à essai gradué pendant une minute 20 c. c. 
d'huile avec 40 c. c. d'alcool à 9o<>. L'huile, dépouillée de ses acides 
gras libres et de ses impuretés, se dépose dans le fond du tube. L'alcool 
absorbe en outre une certaine quantité de matières grasses neutres 
et l'huile dissout elle-même de 15 à 20 p. 100 d'alcool ; mais le pou- 
voir dissolvant de l'huile diminue sensiblement par l'addition d'huiles 
insolubles dans l'alcool, tandis que celui de l'alcool augmente par 
l'addition d'huiles solubles telles que celles de ricin, de résine, etc... 

2° Dans un tube à essai gradué on traite 5 c. c. d'huile de coprah 
lavée à l'alcool à 95<^ par 10 c. c. d'alcool absolu et l'on plonge le tube 
dans un bain-marie chauffé à 30-3 1*'. Après quelques instants, on agite 
et on replace le tube, pendant encore trente secondes dans le bain- 
marie. L'huile de coprah pure se dissout complètement et la solution 
est limpide. Si elle renferme des huiles insolubles (arachide, sésame, 
coton, maïs, etc.), elle ne se dissout pas et forme une masse trouble 
qui bientôt laisse déposer des gouttelettes huileuses au fond du tube. 

Si elle renferme de l'huile de palmiste, la solution reste trouble 
quand la proportion du mélange atteint 20 p. 100. 

L'essai de l'huile de palmiste se fait de même en employant 20 c. c. 
d'alcool absolu au lieu de 10 c. c. 
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HUILES MINERALES DE GRAISSAGE 



Les huiles minérales de graissage sont des huiles lourde»,- épurées 
par des traitements successifs à la soude et à Tacide sulfurique, et 
provenant de la distillation des pétroles bruts d'Amérique et de Russie 
ou des huiles de schistes. 

Densité. — On la détermine à Faide d'un densimètre ou d'un aréo- 
mètre Baume, en opérant en général à la température de + 15<». 

Point d'inflammabilité et de combustibilité. — On remplit un creuset 
de porcelaine à 1 cent, du bord de l'huile à essayer, on y plonge un 
thermomètre et on chauffe le creuset au bain de sable. De temps en 
temps on approche de sa surface une petite flamme de gaz brûlant à 
l'extrémité d'un tube de verre effilé et on note la température à 
laquelle les vapeurs commencent à s'enflammer, qequi donne le point 
d'inflammabilité de l'huile; puis, continuant de chauffer, on déter^ 
mine la température à laquelle le liquide, une fois enflammé, coU' 
tinue à brûler, ce qui correspond au point de combustibilité. 

Une huile lubréliante ne doit pas émettre de vapeurs inflammables 
au-dessous de 150®. 

On peut encore se servir de l'appareil de Luchaire construit spécia- 
lement pour cet usage. 

Point de solidification. — On verse dans un tube à essai une cer- 
taine quantité d'huile, on y introduit un thermomètre et on plonge 
le tube dans un mélange réfrigérant. On note la température à 
laquelle l'huile se solidifie. Les huiles à graisser de bonne qualité 
doivent être encore fluides à 0**. 

Dosage de paraffine. (Voir Pétrole,) 

Détermination de la viscosité. — La viscosité d'une huile étant en 
rapport direct avec sa puissance de graissage, cette détermination est 
la méthode la plus sûre pour apprécier sa valeur par rapport à celle 
d'une autre huile reconnue bonne par la pratique. 

On évalue la viscosité d'une huile, comparativement à celle d'une 
autre huile, en déterminant dans le même appareil et en se plaçant 
exactement dans les mêmes conditions, le temps que mettent pour 
s'écouler des quantités égales de ces deux huiles. 

L'appareil le plus employé est le viscosimètre d'Engler. 

On remplit d'huile le vase intérieur et, dans le vase extérieur, on 
met de l'eau que Ton chaufl'e à l'aide d'une lampe jusqu'à ce que la 
température de l'huile ait atteint lé degré voulu. Pour obtenir des 
résultats concordants, la température de l'eau doit être maintenue de 
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2 à 3 degrés au-dessus de celle de l'huile. Quand la température de 
cette dernière est constante, on soulève la tige de fermeture de rori- 
fice d'écoulement, on remet le couvercle en place et on note le nombre 
de secondes que met Thuile à. remplir la fiole jusqu'à son trait de 
jauge. 
On peut également employer l'ixomètre de M. Barbey. 
A défaut de ces appareils, on peut se servir d'une burette graduée 
à robinet disposée à l'intérieur d'un man- 
chon de verre qu'on remplit d'eau chaude 
(fig. 1 6). On verse dans la burette l'huile que 
l'on agite avec un thermomètre. Quand sa 
température est devenue constante, on 
note son volume, on ouvre le robinet et, 
à l'aide d'un compteur à secondes, on 
détermine le temps que met à s'écouler 
un certain volume de l'huile. 

Détermination du degré d'épuration. 

— On agite l'huile dans un tube à essai 
avec de l'acide sulfurique concentré. Après 
sa séparation, l'acide ne doit présenter 
qu'une nuance jaune clair; une coloration 
brune ou noire indiquerait un raffinage 
insuffisant ou une addition d'huile de 
goudron de houille ou d'huile de résine. 

Recherche de l'acide sulfurique. — 

Lorsque, après son épuration à l'acide 
Fig. 16. sulfurique, l'huile a été mal lavée, elle 

peut contenir une petite quantité de cet 
acide. On le reconnaît en agitant l'huile avec de l'eau chaude. On 
soutire l'eau qui, si l'huile renferme de l'acide sulfurique, présente 
une réaction acide et précipite en blanc par le chlorure de ba- 
ryum. 

Recherche des huiles lourdes de goudron de houille. ~- On intro- 
duit dans un tube à essai une certaine quantité d'huile avec moitié 
environ de son volume d'acide nitrique fumant et on agite. Si l'huile 
renferme des huiles de houille, il se produit une plus ou moins grande 
élévation de température et même une réaction violente si la propor- 
tion d'huile de houille est un peu considérable. 

Recherche de l'huile de résine dans les huiles minérales. — Pour 
déceler la présence d'une huile de résine dans une huile minérale, on 
peut se baser sur l'examen polarimé trique. Les huiles de pétrole 
n'ont pas d'action sur la lumière polarisée, tandis que les huiles de 
résine ont toutes un pouvoir rotatoire lévogyre. Mais comme, sui- 
vant leur épuration et leur rectification plus ou moins complète, leur 
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pouvoir rotatoire varie dans des limites très étendues, de — 10 à — 70**, 
il n'est pas possible de se baser sur cette détermination pour une 
analyse quantitative. 

On peut encore reconnaître la présence d'une huile de résine dans 
une huile de pétrole par la méthode suivante : on prend 100 gr. 
d'huile que l'on verse dans un égal volume de lessive de soude bouil- 
lante, à 10 ou i2^ B. On agite et on laisse poser ; on soutire la solu- 
tion alcaline et on dessèche l'huile surnageante en la chauffant au 
feu direct jusqu'à ce que toute l'eau soit éhminée. On laisse refroidir, 
puis on agite l'huile dans un flacon avec son volume d'acide sulfu- 
rique ordinaire. Si l'huile de pétrole ne renferme pas d'huile de résine, 
réchauffement est à peu près nul, dans le cas contraire il y a éléva- 
tion notable de température et quelquefois dégagement d'acide sul- 
fureux. Après quelques heures de repos, on ajoute au mélange un 
grand excès d'eau et environ 100 c. c. d'essence de pétrole pour faci- 
liter la séparation de l'huile non attaquée; si la proportion d'huile de 
résine contenue dans le mélange est un peu notable, on observe en 
général la présence d'un magma noir d'acide ditérébenthyl-sulfonique 
qui ne se dissout dans l'eau qu'assez difficilement. Dans tous les cas, 
lorsque la dissolution est complète, on soutire l'eau acide, on la salure 
par de l'ammoniaque, puis on lui ajoute un excès de sel marin. Si 
l'huile de pétrole est pure, la liqueur reste limpide; si, au contraire, 
elle renferme de l'huile de résine, il se forme un dépôt floconneux 
jaunâtre de ditérenthyl-sulfonate d'ammonium, insoluble dans l'eau 
salée, soluble dans l'eau avec une fluorescence verte très pro- 
noncée. 

D'après M. Storch (Soc. Chim., 1889, p. 271) pour reconnaître la 
présence de l'huile de résine, on agite 1 à 2 c. c. d'huile avec 1 c. c. 
d'acide acétique, on chauffe légèrement et on laisse refroidir. On 
sépare la solution acétique et, si l'huile renferme de l'huile de résine, 
on obtient, par addition d'acide sulfurique, une coloration vio- 
lette. 

Enfin M. E. Wiederhold a récemment proposé un procédé basé sur 
la différence qui existe entre la solubilité des huiles de résine et celle 
des huiles minérales^ dans l'acétone. Les huiles de résine s'y dissol- 
vent presque en toutes proportions, tandis que les huiles- minérales 
n'y sont que partiellement solubles. 

Pour fairel'essai, on traite 2 c. c, d'huile par 20 c. c. d'acétone et on 
mesure le volume de résidu insoluble. 

Sachant que les huiles minérales laissent, en opérant dans ces con- 
ditions, de 1*=<=,1 à 1«=<^,5 de résidu insoluble, on peut en déduire approxi- 
mativement les proportions du mélange. 

Recherche des huiles végétales. — On opère exactement comme 
pour la recherche inverse des huiles minérales dans les huiles végé- 
tales. (Voir Huiles végétales,) 

DICT. 8UB8T. ORGAN. 14 
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HUILES DE PETROLE 

L'huile de pétrole à brûler doit être blanche ou jaune clair, à reflet 
bleuâtre. Une coloration jaune indique une addition d'huiles lourdes ; 
son odeur doit être faible. Agitée avec son volume d'acide sulfurique, 
l'élévation de température ne doit pas dépasser 4 ou 5 degrés ; après 
repos l'huile doit remonter à la surface avec sa nuance primitive et 
l'acide doit présenter tout au plus une teinte jaune ; une coloration 
foncée indiquerait un raffinage insuffisant. Son point d'ébullition 
doit être compris entre 150 et 280». 

Le pétrole à brûler doit être complètement débarrassé des der- 
nières traces d'acide sulfurique employé pour son raffinage. Pour 
s'en assurer on l'agite avec de l'eau distillée, on laisse poser, et on 
soutire la couche inférieure qui ne doit pas donner de trouble par addi* 
tion d'une solution de chlorure de baryum. 

Détermination de la couleiu: de l'huile. — En Angleterre, en Amé- 
rique, en Allemagne et en Russie la couleur du pétrole est déterminée 
par le chromomètre Wilson. 

L'appareil se compose de deux tubes parallèles munis à leur base 
d'un petit miroir qui sert à faire passer des rayons de lumière à tra- 
vers les tubes. L'un des tubes est rempli de l'huile à essayer et sous 
l'autre, qui reste vide, on place un disque en verre de la couleur type* 
Après avoir ajusté le miroir, il est facile de comparer la couleur de 
l'huile à celle du verre. 

Densité. — r La densité des huiles de pétrole se détermine à l'aide 
d'un aréomètre Baume ou d'un densimètre. 

La densité est une bonne indication pour apprécier la qualité 
de d'huile ; on admet en général que les huiles dont la densité est au 
moins égale à 0,800 peuvent être employées sans danger pour l'éclai- 
rage ; toutefois il est. à observer qu'une huile additionnée de quantités 
convenables d'essences légères et d'huiles lourdes peut présenter la 
densité normale d'une bonne huile à brûler sans en avoir les quali- 
tés. 

Densité. 

Huile de Pensylvanie 0,780 à 0,810 en moyenne 0,800 

— Bakou 0,800 0,8 iO — 0,820 

— Galicie 0,790 0,885 — 0,820 

Détermination du point d'inflammabilité. — On désigne par point 
dHnflammahilité la température à laquelle un pétrole émet des vapeurs 
susceptibles de prendre feu au contact d'un corps en ignition, et par 
point d'ignihilité ou d'ignilion la température à laquelle il doit être 
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porté pour continuer à brûler une fois allumé. Le point d'ignibilité 
est donc toujours supérieur au point d'inflammabilité. 

En France, d'après le décret du 18 août 1866, le point d'inflamma- 
bilité des huiles d'éclairage est fixé à So*', en Angleterre la loi impose 
pour l'importation des pétroles un minimum d'inflammabilité de 49*^; 
aux Etats-Unis le point d'inflammabilité est fixé à 37^78 (100° F.) et 
le point d'ignition à 43o,33. 

Les appareils employés pour la détermination des points d'inflam- 
mabilité des huiles de pétrole à brûler sont très nombreux. Celui de 
Salleron et Urbain est basé sur la détermination de la tension des 
vapeurs de pétrole à une température déterminée, mais, ainsi que Fa 
démontré M. Biel, l'inflammabilité du pétrole n'étant pas toujours 
proportionnelle à la tension des vapeurs qu'il émet, les résultats obte- 
nus sont moins certains qu'avec les appareils où le point d'inflam- 
mabilité est déterminé directement. Aussi ces derniers sont-ils les 
plus employés. Tels sont : l'appareil d'Abel officiellement adopté en 
Angleterre], les appareils d'Engler, de Saybolt, de Tagliabue, le 
naphtomètre de Granier adopté par la préfecture de la Seine, celui de 
Parish, l'appareil de Liebermann, etc.. 

Tous ces appareils sont vendus avec l'instruction indiquant leur 
mode d'emploi. 

Essai par distillation. — Dans lés huiles à brûler, les portions à 
point d'ébullition bas sont celles qui ont le pouvoir éclairant le plus 
grand et les portions à point d'ébullition élevé celles, au contraire, 
dont le pouvoir éclairant est le plus faible. Mais comme les premières 
rendent l'huile trop combustible et d'un emploi dangereux, une huile 
sera d'autant mieux raffinée qu'elle renfermera tout à la fois une 
moins forte proportion de l'un et l'autre de ces produits. 

L'essai se fait en soumettant à la distillation 100 ou 200 c. c. 
de l'huile et recueillant et mesurant les portions distillant de 100 à 
450° (essence), de IbO à 290° (huile normale) et au-dessus de 290^ 
(huiles lourdes). L'huile sera considérée comme d'autant mieux raffi- 
née que les produits légers et lourds seront en moins forte proportion. 

D'après M. Redwood, les huiles américaines et russes donnent | 
p. 100. 

Au-dessous De 150 à 290° Au-dessus 
de ISO*» de 290*» 

Huile américaine 16,9 57,1 26,0 

Huile russe 8,0 86,6 5,4 

Détermination du pouvoir éclairant. — La détermination du pou' 
voir éclairant des huiles de pétrole s'effectue comme celui des autres 
matières employées pour l'éclairage, à l'aide de photomètres, d'après 
la quantité de lumière émise et le poids d'huile brûlée dans un temps 
donné. 
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Mais il est à observer que les résultais obtenus varient suivant 
l'espèce de lampe employée. 

D'après M. Redwood, la consommation d'huile, par bougie et par 
heure, peut varier avec les différentes lampes actuellement en usage, 
de 45 à 65 gr. En général les brûleurs Argand à mèche lubulaire sont 
plus économiques que les brûleurs à mèche plate. "C'est ainsi que le 
minimum de consommation d'huile par bougie et par heure est de 
41 gr. pour les premiers et de] 50 gr. pour les seconds. 11 est en outre 
important de dessécher les mèches avant d'en faire usage pour chas- 
ser toute l'humidité qu'elles ont absorbée et qui diminue leur attrac- 
tion capillaire. Enfin, il faut encore tenir compte de la distance de la 
flamme au niveau de l'huile. En général, plus cette distance est grande 
et plus l'huile est dense, plus l'ascension de l'huile dans la mèche 
est difficile, d'où résulte que le pouvoir éclairant d'une huile diminue 
à mesure qi|e son niveau s'abaisse. Les huiles russes sont, sous ce rap- 
port, moins avantageuses que les huiles américaines, qui, d'une den- 
sité toujours moindre, montent dans les mèches avec plus de facilité. 

HUILES DE RÉSINE 

Ces huiles sont obtenues par la distillation du brai ou colophane. 

Densité. — La densité des huiles de résine doit être déterminée à 
la température àe + 15<^ au moyen d'un densimètre ou mieux par 
la méthode du flacon. 

Si cette détermination est effectuée à une température supérieure 
ou inférieure à + 15°, on la corrige à l'aide de la formule 

dans laquelle D^g représente la densité à -f 15<^, D la densité observée, 
c le coefficient de dilatation de l'huile, t l'écart de température 
entre 15® et la température à laquelle l'opération a lieu. On fera usage 
du signe + pour les températures observées au-dessus de IS'^ et du 
signe — pour celles observées au-dessous de 15°. 





Densité moyenne 


Valeur 




à -h 15«». 


du coefficient e. 


Huile blonde de résine . . 


0,9823 


0,000663 


(l^-e distillation). 






Huile de résine rectifiée. . 


0,9712 


0,000673 


(2« distillation). 






Huile verte de résine . . . 


0,9901 


0,000660 


Huile bleue de résine . . . 


0,9810 


0,000717 



Détermination de la viscosité. (F. Huiles minérales.) 

Dosage des matières résineuses. — Les huiles de résine, surtout 
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celles de première distillation, renferment une (ferlaine quantité de 
matières résineuses dont sont exemptes les huiles ayant subi un trai- 
tement à la soude. Pour distinguer ces deux sortes d'huiles, on fait 
bouillir dans une capsule tarée environ 100 c. c. de lessive de soude 
à 10 ou 12 degrés Baume et on y ajoute 100 gr. d*huile. On main- 
tient rébuUition pendant quelques minutes en agitant et on laisse 
refroidir. Si Ton a eu soin de verser Fhuile dans la lessive alcaline 
bouillante, la séparation se fait très nettement. A l'aide d'une pipette 
on soutire le liquide inférieur, et Ton ajoute à l'huile de Teau 
bouillante, on porte de nouveau le tout à Tébullition, on soutire 
l'eau, puis on chauffe l'huile à 110-120° en l'agitant pour la débar- 
rasser des dernières traces d'humidité ; on la laisse refroidir et on 
la pèse. La perte de poids représente la proportion de matières 
résineuses que l'huile renfermait, dont on peut du reste constater 
la présence en ajoutant à la liqueur alcaline de l'acide chlorhydrique 
qui détermine la formation d'un précipité floconneux brunâtre. 

Matières résineuses p. 100. 

Huile de \^^ distillation 8 à 10 

Huile rectifiée de 2® distillation 2 à 4 

Huile épurée à la soude Néant. 



HUILE POUR ROUGE (ACIDE SULFORICINIQUE) 

MM. Benedikt et Ulzer indiquent le procédé suivant pour l'analyse 
des huiles pour rouge (Mon. scientif,, 1886, p. 139). 

Dosage de la matière grasse totale. — Dans une capsule, tarée avec 
une baguette de verre, on pèse 5 gr. d'huile auxquels on ajoute 20 à 
25 c. c. d'eau. Si la liqueur est trouble, on l'additionne d'une goutte 
de phénol-phlaléine et on la sature par de l'ammoniaque jusqu'à 
réaction légèrement alcaline. Dans la solution ainsi obtenue on verse 
15 c. c. d'acide sulfqrique étendu de son volume d'eau et on y intro- 
duit 10 gr. d'acide stéarique exactement pesés. On fait bouillir jus- 
qu'à séparation bien nette de la couche huileuse, on laisse refroidir, 
on enlève avec la baguette de verre le gâteau solidifié d'acides gras, 
on le lave à l'eau, puis, après avoir rejeté le liquide de la capsule, on 
y remet les acides gras que l'on sèche à flamme directe en remuant 
avec la baguette de verre jusqu'à ce qu'il ne se produise plus de. 
crépitement. Après fusion tranquille, on laisse refroidir et on pèse. 
En déduisant le poids de l'acide stéarique ajouté et la tare, il reste le 
poids des acides gras. 

Dosage de la matière grasse neutre. — On dissout 30 gr. de l'huile 
dans 50 c. c, d'eau, on ajoute 20 c. c. d'ammoniaque et 30 c. c. de 
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glycérine. On épuise ce mélange à deux reprises avec de l'éther. En 
agitant Téther décanté avec de l'eau, on le débarrasse du savon qu'il 
a pu dissoudre, on le fait évaporer et le résidu, séché à 100° et pesé, 
donne la proportion de la matière grasse neutre contenue dans les 
30 gr. d'huile soumis à l'essai. 

Dosage des acides gras sulfoconjugnés. — Dans un matras en verre 
épais on introduit 5 à 10 gr. d'huile, 25 c. c. d'acide chlorhydrique 
fumant et 25 c. c. d'eau. On ferme le matras et on le chauffe pen- 
dant une heure au bain d'huile à 130-150<». L'opération terminée, on 
laisse refroidir, on ajoute de l'eau, on filtre pour éliminer les acides 
gras et, dans la liqueur filtrée, on dose l'acide sulfurique par le chlo- 
rure de baryum. Le poids d'acide sulfurique trouvé, multiplié par 
4,738, donne la proportion des acides gras sulfoconjugués. Si l'échan- 
tillon renfermait de l'acide sulfurique libre, on le doserait comme il 
est indiqué plus loin et on en déduirait au préalable le poids de celui 
de l'acide sulfurique total. 

Dosage de la soude ou de l'ammoniaque. — Les huiles pour rouge 
à base d'ammoniaque sont faciles à caractériser en les faisant chauffer 
avec de la lessive de soude, l'ammoniaque se dégage et se reconnaît 
aisément à son odeur. 

Pour doser, soit l'ammoniaque, soit la soude que contient l'huile, on 
en dissout ^0 gr. dans de l'éther et l'on agite la solution à quatre 
reprises avec 10 c. c. d'acide sulfurique déci-normal. On titre l'acide 
employé en excès et la différence avec le. titre primitif permet de cal- 
culer la proportion de soude ou d'ammoniaque qui étaient combinées 
aux acides gras. 

Dosage de l'acide sulfurique. — On dissout 10 gr. d'huile dans de 
l'éther, on épuise la solution éthérée avec de l'eau saturée de chlorure 
de sodium pur, on réunit les liquides aqueux et on y dose l'acide 
sulfurique par le chlorure de baryum. 

Recherche de la nature de l'huile. — On détermine, d'après la 
méthode de Hûbl, le nombre d'iode du corps gras isolé lors du 
dosage de la matière grasse totale, ainsi que son indice d'acétyle. 
(Voir Huiles végétales.) Si le nombre d'iode obtenu n'est pas infé- 
rieur à 70 et l'indice d'acétyle à 140, on a affaire à de l'huile de 
ricin non mélangée ; mais, si l'une de ces valeurs ou toutes deux sont 
inférieures à ces chiffres, on est en présence d'une huile fabriquée 
avec un mélange d'huile de ricin et d'huiles de coton, d'olive ou d'acide 
oléique ou avec l'une ou plusieurs de ces dernières seulement. 

. Recherche du 1er (Procédé Ernde). — On agite dans une éprou- 
vette 100 c. c. d'huile avec 100 c. c. d'eau acidulée d'acide sulfuri- 
que auxquels on ajoute quelques gouttes d'une solution de ferrocya- 
nure de potassium. On introduit ensuite dans l'éprouvette 25 à 50 c. c. 
d'éther et on agite de nouveau. La solution de l'huile dans l'éther se 
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sépare rapidement et, si Thuile contient du fer, on voit se former, au- 
dessous de la couche éthérée, une zone de bleu de Prusse plus ou 
moins épaisse, suivant la proportion de fer contenu dans Thuile. 



HUILES TOURNANTES 

Les huiles tournantes sont des huiles devenues rances et qui possè- 
dent la propriété, utilisée en teinture de s'émulsionner avec les les- 
sives alcalines. 

Pour l'essai d'une huile tournante, on en prend bec. que Ton 
verse en mince filet et en agitant dans un verre contenant 30 à 50 c. c. 
d'une solution de carbonate de sodium à 2<^ Baume. Si l'huile est de 
bonne qualité, la liqueur présente un aspect laiteux et, même après 
plusieurs heures, ne laisse remonter à la surface aucune gouttelette 
huileuse. Avec les huiles de mauvaise qualité, l'émulsion est plus ou 
moins jaunâtre et laisse bientôt apercevoir à sa surface des gouttes 
d'huile plus ou moins abondantes. 



HUILES VÉGÉTALES 

Les procédés employés pour l'analyse des huiles ne peuvent fournir 
en général, pris séparément, de résultats positifs et ce n'est qu'en 
soumettant l'huile à un ensemble de réactions diverses que l'on arrive 
à reconnaître sa nature ou sa pureté. 

Dans le cas de mélanges^ les réactions sont beaucoup moins nettes 
que celles fournies par les huiles pures. Aussi, dans des essais de ce 
genre, est-il indispensable de se procurer des huiles authentiques qui 
mélangées en proportions connues, permettront de déterminer, par 
comparaison, la nature de la falsification. La détermination de la 
densité, de l'élévation de température produite par l'action de l'acide 
sulfurique (procédé Maumené) et des indices d'iode (procédé Hubl) et 
de brome (procédé Levallois) fourniront en outre des renseignements 
utiles pour apprécier, au moins approximativement, le degré de la 
fraude. 

Nature des falsifications des principales huiles commerciales. 

Huiles employées pour la falsificalion 

Huile d'amande douce. . . (Eillette , abricot, arachide, coton, 

sésame, noix, colza. 

— d'arachide Coton, œillette, sésame. 

'— colza et navette . . . Lin, cameline, coton, huiles minérales 

de résine et de poisson. 
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Hailes employées pour la falsification . 

Huiles de coton Très rarement falsifiée. 

— œillette Sésame, arachide, coton. 

— olive Arachide, coton, sésame, œillette, colza 

cameline, noix, faine, navette. 

— lin Coton, huiles de houille, de pétrole, de 

résine, de poisson. 

— noix Coton, sésame, œillette, arachide. 

— ricin Rarement falsifiée. 

— sésame Œillette, arachide, coton. 



Densité. — La détermination de la densité d'une huile se fait le 
plus généralement au moyen d'un densimètre. 

Si la température de Thuile n'est pas exactement de 15<*, la diffé- 
rence dans la densité est de 0,001 en plus ou en moins pour 0°,d au- 
dessous ou au-dessus de -f 15®. La rancidité augmente en général 
la densité des huiles. 



Densité des huiles à + IS**. 

Abricot 9185 

Amande douce 9182 

Arachide 918 

Cameline 926 

Chènevis 923 

Coco 9255 

Colza 915 

Coprah 925 

Coton épuré . 9225 

Faine 920 

Lin . . 935 

Maïs 9125 

Marron d'Inde 923 

Moutarde 9185 

Navette 917 

Niger 926 

Noix 9275 

Acide oléique de distillation 891-897 

Acide oléique de saponification 9025 

Olive à manger 9165 

— à fabrique 9155 

OKillette 925 

Palme 9155 

Palmiste 92t 

Pulghere 920 
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Densité des huiles à -f- *S** 

Raifort 9175 

Ravison 921 

Ricin à fabrique 964 

Sésame 924 

On peut aussi, pour la détermination de la densité des huiles, faire 
usage de densimètres spéciaux ou oléomètres. Tels sont ïoléomêire 
Lefebvrej Yoléomètre à chaud de Laurot spécial pour Thuile de colza et 
basé sur ce qu'à + 100® les huiles n'ont pas la même densité et pré- 
sentent des différences plus appréciables qu'à froid, Vélaïomètre Gohley 
spécialement destiné à l'analyse des mélanges d'huile d'olive et d'oeil- 
lette, les aréomètres thermiques de Pinchon construits pour chaque 
huile en particulier, etc. 

Point de congélation. — On introduit dans un tube à essai un peu 
large une certaine quantité d'huile; on plonge le tube dans un 
mélange réfrigérant et, à l'aide d'un thermomètre, on détermine le 
point de congélation. Certaines huiles prennent, par l'action du froid, 
une consistance grumeleuse, d'autres se transforment en une masse 
dure et compacte. 



Huile d'olive ... + 2 à + 6® 

— moutarde . . ' 

— navette. . . — 4 

— sésame. . . — 5 

— colza. ... -—6,2 

— arachide. . ~ 7 

— amandes douces. — 10° 

— coton ... — 12 

— faine ... — 17,5 



HUILES (PAUL 


ï.-s. GIRARD) : 


Huile de cameline — 18 


— œillette . 


— 18 


— ricm. . . 


— 18 


— mais . . 


-12 


— abricot . 


— 21 à— .22° 


— noisette . 


— 20 


- lin . . . 


— 27,6 


— chènevis . 


— 27,6 



— noix {liquide à) — r 28® 



Indices de réfraction. — M. Torchon en 1863 avait indiqué la 
détermination des indices de réfraction comme moyen d'analyse 
qualitative et quantitative des huiles. Plus récemment MM. Amagat 
et F. Jean (Soc. Chim., 1890, p. 105) ont imaginé un appareil spé- 
cialement destiné à cet usage, Volèoréfractomètre dans lequel les dévia- 
tions fournies par les diverses huiles sont déterminées par rapport 
à celle d'une huile type qui, si l'on veut utiliser les tables établies par 
M. F. Jean, doit être une huile à réfraction nulle. On verse dans la 
cuve de l'huile type à + 22°, de façon à recouvrir les glaces des 
lunettes, puis on yerse de l'eau à -f 22° dans le réservoir servant de 
régulateur de température ; oi\ rjemuc Ihuile avec un thermomètre 
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et, lorsque Thuile et Feau du réservoir sont à 22®, on ferme la cuve 

avec son obturateur. Dans ces conditions, si Ton verse de Thuile type 

à 22<» dans le cylindre et qu*on regarde par Foculaire de l'appareil, ''-: ]]? 

oa voit que la ligne qui sépare le champ sombre du champ lumineux .:J^ 

coïncide avec le zéro de Téchelle. g 

Si l'on remplace l'huile type dans le cylindre par une huile quel- -^ 

conque, on observe alors une déviation plus ou moins considérable, >Q 

à droite ou à gauche du zéro, suivant la nature de l'huile examinée. v^ 

Les huiles végétales dévient toutes à droite du zéro ; les huiles de .^ ": 

pieds de mouton, de bœuf, de cheval, de spermacéti, dévient en sens '-' 

contraire, c'est-à-dire à gauche du zéro. ,y^ 

Chaque espèce d'huile donne une déviation caractéristique ; ainsi ; ^ 
les huiles d'olive dévient de 1 à 2°, l'huile de lin de 54<>, le coton de 

20O, le colza de IS®, l'œillette de 29®, etc. Si l'huile est falsifiée, la . ^ 

déviation s'éloignera plus ou moins du degré spécial à l'huile pure , 
et, selon que la déviation sera diminuée ou augmentée, on aura une 
donnée sur la nature de l'huile ajoutée frauduleusement. 

Procédé Maumené. — Ce procédé est basé sur l'élévation de tem- 
pérature résultant du mélange d'une huile avec de l'acide sulfurique. ' 

On introduit dans un petit verre de Bohême 50 gr. d'huile. On 
place ce verre dans un autre plus grand et on garnit de coton l'espace ' 

compris entre les deux verres. On note la température de l'huile, puis 
on lui ajoute 10 c. c. d'acide sulfurique à 66® dont la température doit 
être la même que celle de l'huile. On agite vivement avec le thermo- 
mètre et on note la température maxima obtenue, dont on retranche 
la température initiale de l'huile. 

M. Fehling n'emploie que 15 gr. d'huile et la même proportion 
d'acide. Dans tous les cas, il est toujours utile de contrôler les 
résultats obtenus par ceux fournis par une huile type, en opérant 
exactement dans les mêmes conditions, 

ÉLÉVATION DE TEMPÉRATURE 
Maumené Fehling 

Huile d'olive 42® 37®7 

— œillette 74,5 • 

— colza 58 • 

~ amandes douces. ...... 53,5 40,3 

— navette 57 55 

— pavot • 70,5 

— lin 133 74 

— faine 65 » 

— sésame 68 * 

— ricin 47 • 

— arachide 44 » 

— noix 101 » 
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ÉLÉVATION DE TEMPÉRATURE 
Maumené Fehling 

Huile de chènevis 98 » 

— moutarde 44 »• 

— coton 55 * 

— cameline. 56 » 

— faîne 65 

— pulghèrc 52 » 

— coco 18,5 » 

— coprah 18,0 » 

— palmiste 20,0 » 

Divers auteurs, particulièrement MM. Caster Bell et Bruce Warren, 
puis M. Fawsit [Joum, of the Soc. of Chem. Ind., 31 août 1888 et 
Mon. scientif.^ 1888, p. 1381) ont proposé de remplacer Facide sulfu- 
rique par du chlorure de soufre bouillant au-dessus de 130<>. On opère 
sur 30 gr. d'huile à laquelle on ajoute 2 c. c. de chlorure de soufre et 
on note rélévation de la température, la couleur de Fhuile après 
Fexpérience et le plus ou moins abondant dégagement de gaz chlor- 
hydrique, mais ce procédé ne donne pas de meilleurs résultats que 
le procédé Maumené. 

Procédé Poutet. — On introduit dans un flacon à large ouverture 
24 gr. d'huile et 2 gr. d'une solution, préparée au moment de s'en 
servir, de 6 gr. de mercure dans T^^^SO d'acide azotique à 38° B. Oa 
ferme le flacon avec un bouchon de liège et on lui imprime toutes 
les 10 minutes, pendant 2 heures, de fortes secousses. Après 24 
heures de repos dans un endroit frais, on examine la coloration et 
la consistance de l'huile. 

^^^^^ ^ masse cassante et sonore ^ décoloration 



Noisette ) 5 presque com- 

Amandes douces . j consistance de miel grumeleux ) plète. 

Abricot, sésame, \ 
lin, colza, mou- j Coloration variant du rose chair au jaune 
tarde , navette , ( orangé ; pas de solidification ni d'épaississe- 
caméline, noix, l ment, mais dépôt de couleur plus ou moins 
ricin, œillette, ] jaune, 
chènevis. / 

Arachide ^ 

Q^^ f Consistance d'axonge, coloration jaune foncé. 

f Coloration rose chair mélangé d'orangé, préci- 

Faine | pité presque immédiat de grumeaux occupant, 

( après 24 heures, la moitié du volume total. 

Procédés Massie. — le** Procédé, — - On agite avec une baguette de 
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verre, pendant deux minutes, un mélange de 
d'acide azotique à 40-42 B. On laisse poser et 
de rhuile et de Tacide. 

Coloration de Thuile. 

„.,,,,. i blanc jaunâtre ou 

Huile d'ohve j ^^^^^^^^ 

— amandes douces . . ) 

— noisette ] 

— arachide ( abricot clair légère- 

— œillette ( ment rougeâtre. 

— ricin jaune 

— sésame jaune orange 
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10 gr. d'huile et 5 gr. 
on note la coloration 



incolore 



rouge cerise 



abricot, noix . . . ) 
cameline, faîne, lin. ) 

navette rouge orangé 

colza rouge orangé brun 

moutarde jaune marron 

coton brun rougeâtre 

chènevis brun verdâtre 



Coloration de l'acide. 

jaune sale pâle 
incolore 

incolore 

incolore 

vert, puis rouge 
safran 

incolore. 

incolore 

incolore 

incolore ou brun 
rose ou vert 



2® Procédé, — Agiter pendant deux minutes 1 c. c. d'acide azo- 
tique à 40-42® B. avec 10 c. c. d'huile, puis ajouter au mélange 1 gr. 
de mercure; après dissolution du mercure, agiter de nouveau et 
laisser poser. 

Coloration . 

Huile d'olive vert clair ou jaune paille 

— noisette, amandes douces. . . . blanche 

— arachide rouge abricot 

— œillette rouge vif 

— sésame, faîne rouge 

— abricot rouge groseille 

— lin, coton rouge orangé 

— chènevis brun rougeâtre 

— moutarde, colza, navette. . . . jaune rougeâtre 
— ricin jaune clair 

Procédé Behrens. — On agite dans un flacon à large ouverture 
10 gr. d'huile et 10 gr. d'un mélange, parties égales, d'acide sulfu- 
rique et d'acide azotique. On observe rapidement la coloration qui, 
dans l'espace de deux ou trois minutes, prend une teinte brune 
uniforme. 

Ce procédé est surtout recommandable pour la recherche de l'huile 
de sésame dans un mélange avec les autres huiles. 
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Coloration. 

Sésame vert pré 

Golza^ navette, moutarde verdâtre 

Lin, chènevis, cameline teinte chocolat 

Ricin, œillette, amande fleur de pêcher 

Olive, abricot jaune clair 

Noix, faine, noisette vermillon 

Coton, arachide brunâtre 

Procédés Gailletet. — l^*" Procédé, — On introduit dans un tube 
fermé par un bout 5 c. c. d'acide sulfurique concentré et 3 c. c. d'eau, 
on agite et, sur le mélange chaud, on verse 4 c. c d'huile, puis 3 c. c. 
d'acide azotique. On ferme le tube par une feuille de caoutchouc sur 
laquelle on appuie le pouce, puis on agite 30 secondes, après quoi 
on plonge le tube dans de Teau froide pendant cinq minutes ; on le 
retire et on examine les colorations de l'huile et de l'acide. 

Coloration de l'huile. Coloration de l'acide. 

Olive paille incolor,e ou à peine 

verdâtre 

Sésame orange jaune, infusion de 

safran 
Arachide .... infusion de café légèrement orangée 

Colza rouge orange ou incolore 

groseille 
Coton acajou incolore 

2® Procédé, — Dans un petit flacon de loc. c. on introduit 4 c. c. 
d'huile et 3 c. c. d'une solution récemment préparée de 3e'",4 de mer- 
cure dans 34 à 35 gr. d'acide azotique. On agite cinq secondes et on 
observe la coloration produite. 

La température que doit avoir l'huile et le réactif ne doit pas 
dépasser 10 à 12*^. 

Coloration. 

Olive . bleu vert de gris 

Sésame orange ou rouge brique 

Arachide jaune plus ou moins orangé 

Colza bistre passant au minium 

3^ Procédé. — On introduit dans un tube à essai bien sec 20 gr. 
d'huile on y ajoute 10 gouttes d'acide sulfurique, on agite, puis on y 
introduit iO gouttes d'acide nitrique, on agite de nouveau pendant 
une minute. On plonge le tube pendant 5 minutes dans de l'eau 
bouillante, puis dans de l'eau froide, et on note le temps au bout 
duquel l'huile est solidifiée. 



Digitized by LjOOQ IC 



UUILES VEGETALES 



223 



4® Procédé. — On introduit dans un petit verre à expérience 1 c. c. 
de mercure, 12 c. c. d'acide azotique et 4 c. c. d'huile. Le mercure en 
se dissolvant dans Tacide dégage du bioxyde d'azote qui fait mousser 
l'huile et la colore. 



Coloration de la mousse. 

Olive paille, peu volumineuse 

s'affaissant rapidement 
Sésame. . . . orange, volumineuse s'af- 
faissant difficilement. 
Arachide . . . jaune orange 

Colza orange volumineuse 

Œillette, Lin . orange foncé, très volu- 
mineuse. 
Coton .... jaune, peu volumineuse 
persistante. 



Coloration de riiuile 
réunie sous la mousse. 

citron 



orange 

jaune orange 
rouge orange 
toute rhuile est 

en mousse, 
jaune orange 



Procédé Hauchecome. — On introduit dans un tube à essai 3 vo- 
lumes d'huile et 1 volume d'un mélange de 3 parties d'acide nitri- 
que à 40<* B. et 1 partie d'eau. On agite vivement, on fait bouillir, et 
on observe la coloration de l'huile. 



Huiles restant 
incolores ou très peu colorées. 

Noisette 

Olive 

Amande douce 

Arachide 

Œillette 

Coco 



Huiles prenant 
une coloration vermillon. 

Coton (brunit rapidement) 

Faine (rouge à froid) 

Navette 

Lin 

Noix 

Ricin 

Cameline 

Abricot 

Colza 

Moutarde 

Chènevis 

Sésame 

Maïs 



Procédé Labiche. — On mélange dans un tube à essai volumes 
égaux d'huile et de solution d'acétate de plomb, on ajoute de l'am- 
moniaque et on agite vivement. De l'oxyde de plomb se sépare et 
on observe la coloration du mélange. 

L'huile de coton, au bout de 5 minutes, donne une coloration 
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orangée. Les huiles de sésame, d'abricot, d'amande douce donnent 
la même réaction au bout de 1/2 heure à 1 heure et l'huile de 
moutarde une coloration brune (S. Girard). Toutes les autres huiles 
ne donnent aucune coloration et la masse présente un aspect blanc 
laiteux. 

Procédé Hûbl. — Détermination du t nombre d'iode * ou € indice 
d'iode ». — Ce procédé est basé sur la propriété que possèdent les 
différentes huiles de fixer des quantités d'iode variables. Mais il est 
à observer cependant que cette quantité n'est pas absolument cons- 
tante et varie un peu avec la provenance de l'huile, son âge, ses pro- 
cédés de fabrication, etc. 

Pour faire l'essai, on pèse 5 gr. d'huile que l'on dissout dans du 
chloroforme de façon à obtenir iOO c. c. ; dans le cas d'une huile sic- 
cative on ne prend que 3 gr. au lieu de 5 gr. d'huile. A l'aide d'une 
pipette graduée, on prélève 10 c. c. de la solution, représentant Op",5 
ou Og^S d'huile, que l'on introduit dans un flacon de 250c. c. bouché 
à l'émeri. On y ajoute 20 c. c. d'une solution à 5 p. 100 d'iode dans 
de l'alcool à 95<* et 20 c. c. d'une solution à 6 p. 100 de bichlorure de 
mercure dans l'alcool à 95<^ . Dans un autre flacon semblable on in- 
troduit 10 c. c. de chloroforme, 20 c. c. de la solution d'iode et 
20 c. c. de la solution de bichlorure de mercure. On laisse le tout en 
contact pendant deux heures. Au bout de ce temps on verse dans 
chacun des flacons 20 à 25 c. c. d'une solution aqueuse d'iodure de 
potassium à 10 p. 100 et 100 c. c. d'eau, puis on titre dans chacun 
d'eux l'iode libre. 

A cet effet, après avoir ajouté dans le flacon 2 à 3 c. c. d'une 
solution d'empois d'amidon à 2 p. 100 on y verse, à l'aide d'une 
burette graduée, une solution titrée d'hyposulfite de sodium à 245'',8 
par litre jusqu'à décoloration complète, après agitation. La différence 
entre le titre des deux solutions, multiplié par 0,0127, donnera la 
quantité d'iode absorbée par les 0^',b ou ,3 d'huile employée ; il n'y 
aura plus, pour obtenir Vindice d'iode, qu'à rapporter les résultats à 
100 gr. d'huile. 

Voici, d'après MM. Hûbl et P. Gir.ard, les nombres d'iode des 
diverses huiles commerciales : 

NOMBRES d'iode 
Hûbl. p. Girard. 

Lin 158,0 156,23 

Chènevis 143,0 127,10 

Noix 143,0 144,51 

Œillette 136,0 130,92 

Sésame 106,0 105,14 

Coton 106,0 108,74 

* Arachide. 103,0 98,22 



Digitized by LjOOQ IC 



HUILES VÉGÉTALES 225 

NOMBRES d'iode 
Hubl. P. Girard. 

Colza . 100,0 99,91 

Abricot 100,0 99,77 

Amande douce 78,4 98,85 

Maïs 112,0 

Moutarde 96,00 

Ricin 84,4 84,79 

Olive 82,8 . 82,50 

Navette 102,90 

Faine 104,39 

Noisette 87,88 

Cameline 132,58 

D'après M. Bockairy on obtient de meilleurs résultats en opérant 
sur les acides gras. 

On pèse 2 gr. du corps gras que Ton fait chaujffer au bain-marie 
dans une fiole conique avec 25 c. c. d'alcool à 95**. Après dissolution, 
on ajoute 10 c. c. d'une solution chaude saturée d'acétate de plomb 
dans l'alcool. Au bout de quelques minutes, du savon de plomb se 
précipite, mais les acides gras liquides restent en solution. On laisse 
digérer une heure à la température ordinaire, puis on plonge pendant 
le même temps la fiole dans de l'eau à 15*^. On filtre rapidement, 
on ajoute quelques gouttes d'acide nitrique au liquide filtré et l'on 
remplit la fiole d'eau chaude. Les acides gras remontent à la surface. 
Quand ils se sont éclaircis on en pèse exactement 08^,2 à Og«",3 que l'on 
introduit dans un flacon bouché à l'émeri; on y ajoute 10 gr. d'alcool 
puis 10 à 20 c. c. de la liqueur d'Hiibl (solution de 25 gr. d'iode et 
30 gr. de bichlorure de mercure dans 1000 ce. d'alcool à 95*»). Au 
bout de deux heures on titre à l'hyposulfite l'iode en excès et on 
calcule l'iode absorbé par cent du corps gras. 

Procédé Levallois. — Ce procédé est basé sur la détermination de 
la quantité de brome absorbée par les acides gras résultant de la 
décomposition d'un poids connu d'huile. Dans l'emploi de ce procédé, 
M. Levallois n'avait eu en vue que les huiles d'olive, mais M. P. Girard 
l'a depuis appliqué à l'examen des huiles de graines. 

On introduit dans un matras jaugé de 50 c. c, 5 gr. d'huile et 
10 c. c. d'une solution au 1/5 de potasse dans de l'alcool à 93<^. On 
chaufife au bain-marie et, quand la saponification est effectuée, on com- 
plète avec de l'alcool le volume de 50 c. c. On prend 5 c. c. de cette solu- 
tion, représentant O^^jS d'huile, que l'on introduit dans un tube à 
essai, on acidifie avec de l'acide chlorhydrique, puis, à l'aide d'une 
burette graduée, on y verse une solution aqueuse concentrée de brome 
jusqu'à ce que, après agitation, le liquide* conserve une teinte jaune 
persistante. Le titre de la solution de brome ayant été déterminé par 

DICT. SUBST. ORGAN. 15 
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la méthode de Gay-Lussac à l'aide d'une solution d'acide arsénieux à 
4g',439 par litre dont 10 c. c. correspondent à 0,00714 de brome, on en 
déduit la quantité de brome absorbée parThuile. 

Quantité de brome absorbée 
par 1 gr. d'huile. 

Olive 0,500 à 0,544 

Arachide 0,530 

Ricin 0,559 

Noisette. 0,561 

Navette 0,632 

Colza 0,640 

Amande douce 0,644 

Coton 0,645 

Faine 0,652 

Abricot 0.666 

Sésame 0,695 

Noix 0,737 

Moutarde 0,763 

Chènevis 0,786 

Cameline 0,817 

Œillette 0,835 

Lin 1,000 

D'après MM. Schlagdenhaujffen et Braun, on obtiendrait des résul- 
tats plus exacts dans la détermination de la quantité de brome absor- 
bée par le corps gras en opérant de la façon suivante qui permet de 
ne pas employer de solution titrée de brome, dont le titre est toujours 
très instable, et d'éviter pendant le titrage les pertes de brome par 
évaporation. 

On pèse 2&'",o0 d'huile que l'on fait dissoudre dans du chloroforme 
de façon à obtenir un volume de 50 c. c. On prend 10 c. c. de la solu- 
tion et on leur ajoute, par fractions, une solution chloroformique 
titrée de brome, dont la fixité est très grande et renfermant environ 
1 p. 100 de brome, on agite et on n'ajoute une nouvelle quantité de 
réactif qu'après l'absorption complète du brome déjà introduit, et 
ainsi de suite, jusqu'à ce que la coloration jaune soit persistante. 
Arrivé à ce point, on ajoute 10 c. c. d'une solution étendue d'iodure 
de potassium, un peu d'empois et on titre l'iode mis en liberté par 
le petit excès de brome, au moyen d'une solution d'hyposulfite à 
24&'",803 par litre dont 1 c. c. correspond à 0,008 de brome et 
0,0127 d'iode. Connaissant le titre et la quantité de liqueur de brome 
employée ainsi que la proportion de brome employée en excès, il est 
facile d'en déduire la quantité qui a été absorbée par le corps gras. 

Procédé Halphen. — Détermination de Vindice brome-soude. — 
On fait chauffer au bain-marie dans une capsule 20 c. C; d'huile^ 



Digitized by LjOOQ IC 



HUILES VÉGÉTALES 



227 



20 c. c. de lessive de soude à 36<> B. et 20 c. c. d'alcool à 90<>. Quand 
la saponification est terminée et Talcool évaporé, on dissout le savon 
dans 150 c. c. d'eau bouillante, on le décompose par de l'acide sulfu- 
rique dilué et on continue à chauffer jusqu'à ce que les acides gras 
soient réunis à la surface en couche huileuse. On transvase le tout dans 
une éprouvette étroite et, à l'aide d'un tube effilé, on prélève une 
certaine quantité des acides gras dont on pèse 1 gr. exactement dans 
une petite capsule tarée. On les dissout dans 10 c. c. de sulfure de 
carbone, on verse la solution dans un flacon à l'émeri de 250 gr. on y 
ajoute 100 c. c. d'eau et 20 c. c. d'une solution de 19 c. c. de brome 
dans 1000 ce. de sulfure de carbone, on agite et on abandonne le 
tout au repos pendant 12 heures. Au bout ce temps, on additionne le 
mélange de 2 c. c. d'une solution aqueuse d'éosine à 1 p. 100, puis, 
à l'aide d'une burette graduée, on y verse peu à peu, en agitant fré* 
quemment, une solution de soude titrée renfermant 20 gr. de NaHO 
par litre. La liqueur, jaune au début, blanchit peu à peu. Lorsqu*elle 
est devenue blanche, les additions de soude ne doivent plus être 
faites que goutte à goutte jusqu'à ce que le liquide ait pris une teinte 
rose pâle. 

On note le nombre n de centimjètres cubes de soude employés. 

On fait, d'un autre côté, un second essai dans un flacon semblable 
avec 20 c. c. de sulfure de carbone et 100 c. c. d'eau, après 12 heures 
on ajoute 2 c. c. de la solution d'éosine et on titre avec la liqueur 
de soude comme précédemment. 

Soit dans le second cas N le nombre de centimètres cubes de soude 
employés, l'indice brome-soude est donné par la formule 

100 n 

N ' 

Voici, d'après M. d'Eudeville, les indices brome-soude obtenus pai^ 
ce procédé. 



Huile de coco . . 

— palmiste 

— ricin. . 

— olive. . 

— arachide 

— colza . . 

— , navette. 

— abricot . 



100 à 104 

95 à 97 

59,9 

59,0 

51,4 à 50,1 



Huile de sésame . 

— coton. . 

— maïs . . 

— ravison . 
— ^ chènevis 



50,6 à 50,7 — œillette. . 25,9 
48,0 — cameline . 21,5 
46,7 Acide oléique com- 
mercial. .... 62,8 



41 j8 

â9,5 à 41;d 

35,4 

35,2 

35,0 



Procédé Kœttstorfer. — On pèse dans un ballon 5 gr. d'huile, à 
laquelle on ajoute 50 c. c. d'une solution de 90 c. c. de lessive de 
potasse à 36<> B. dans un litre d'alcool à 95^. On introduit dans un 
autre ballon témoin la même quantité de potasse alcoolique seule 
et on chauffe en même temps les deux ballons au bain-marie jusqu'à 
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limpidité complète. On ajoute ensuite 2 à 3 gouttes de phtaléine du 
phénol et on titre avec une solution d'acide chlorhydrique demi- 
normale. On fait la différence entre les deux titres et le nombre de 
centimètres cubes obtenus, multiplié par 0,02805, donne la quantité 
de potasse KOH absorbée par le corps gras. En divisant par 5, on 
obtient le nombre de milligrammes de potasse consommé par 1 gr. 
du corps gras, ou chiffre de Kœttstorfer. 

Huile d'abricot 192,Q 

— amande douce 195,0 

— arachide 194,0 

— coco 245 — 260 

— colza 177,0 — 178 

— coton 195,0 

— faîne 196,2 

— lin 189 — 195 

— navette ; . . 177 — 178 

— olive 191-196 

— pavot 193 

— ravison 176 

— sésame 190 

— ricin 201—203 

Détermination de l'indice d'acétyle. — Ce procédé est surtout utile 
pour la recherche de la pureté de l'huile de ricin. 100 gr. d'huile 
sont saponifiés par la potasse alcoolique. Le savon obtenu est 
décomposé par de l'acide sulfurique dilué ; les acides gras mis en 
liberté, après lavage à l'eau bouillante, sont séchés à l'étuve et filtrés. 
50 gr. de ces acides sont introduits dans un ballon muni d'un réfri- 
gérant ascendant et bouillis pendant deux heures avec 40 gr. d'anhy- 
dride acétique. Au bout de ce temps, on ajoute 500 à 600 c. c. d'eau 
chaude, on fait bouillir pendant dix minutes, on soutire l'eau et on 
lave les acides acétylés à deux ou trois reprises avec, de l'eau bouil- 
lante. On en pèse alors 5 gr. que l'on dissout dans quelques centimètres 
cubes d'alcool et on titre à l'aide d'une solution demi-normale de 
soude. D'un autre côté, sur un même poids des acides acétylés, on 
détermine l'indice Kœttstorfer comme on l'a indiqué précédemment 
et la différence entre les deux résultats donne l'indice d'acétyle. 

Indice d'acétyle. 

Huile d'amandes douces 5,8^ 

— arachide • • 3,4 

— coton 16,6 

— chènevis 7,6 

— lin 8,5 

— œillette 13,1 
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iDdice d'acétylc. 

Huile de noix 7,5 

— olive 4,7 

— ricin . 153,4 

— colza 6,3 

— sésame 11,5 

Procédé Renard. — Ce procédé est spécial à la recherche et au 
dosage de Thuile d'arachide dans les autres huiles. 

Il est basé sur la présence en proportions constantes de l'acide 
arachidique dans l'huile d'arachide, alors que toutes les autres huiles 
n'en renferment pas. 

On saponifie dans une capsule 10 gr. d'huile par de la potasse 
alcoolique, on évapore à sec au bain-marie, on dissout le savon dans 
de l'eau chaude, et on le décompose par de l'acide chlorhydrique. On 
sépare les acides gras mis en liberté, on les lave à l'eau chaude, puis 
on les dissout à chaud dans 50 c. c. d'alcool à 90°. On précipite la 
liqueur par une solution alcoolique chaude d'acétate de plomb à 
50 p. 100, on laisse refroidir, on filtre et on lave le savon de plomb 
à trois reprises avec 100 c. c. d'éther pour éliminer l'oléate de plomb. 
On laisse sécher le filtre à l'air, puis, l'étendant avec précaution sur 
une feuille de papier collé, on enlève, à l'aide d'un couteau de 
platine, tous les sels de plomb qu'il renferme, que l'on introduit 
dans une capsule de porcelaine de 100 à 150 c. c. environ de capacité. 
On garde le filtre pour le traiter à part et en extraire les dernières 
portions d'acides gras combinés au plomb, dont il est encore 
imprégné. On introduit dans la capsule renfermant les sels de plomb 
80 à 100 c. c. d'eau et 20 à 25 d'acide chlorhydrique pur. On fait 
bouillir, l'acide chlorhydrique décompose les sels de plomb, il se 
forme du chlorure de plomb, qui reste en dissolution dans la liqueur 
acide bouillante, tandis que les acides gras mis en liberté viennent 
nager à la surface sous forme huileuse. La décomposition est complète 
quand on ne voit plus de particules blanches au miheu des acides 
gras qui doivent alors se présenter sous forme d'une couche huileuse 
parfaitement homogène. On verse le liquide encore bouillant dans un 
petit entonnoir de 30 à 35 c. c. de capacité, dont la douille est munie 
d'un tube de caoutchouc fermé à l'aide d'une pince de Morh. Ouvrant 
la pince, on soutire le liquide inférieur renfermant du chlorure de 
plomb en dissolution, et l'on répète cette opération jusqu'à ce qu'on 
ait ainsi réuni tous les acides gras dans l'entonnoir. 

Pour extraire les acides gras contenus dans les sels de plomb 
restés adhérents au filtre, on fait bouillir ce dernier dans la capsule 
avec de l'eau acidulée, puis, la décomposition opérée, on verse le 
tout dans un verre à expérience. Les acides gras viennent nager à la 
surface du liquide, on les décante dans l'entonnoir et on les sépare 
ainsi du papier qui reste dans le verre. Dans la crainte que les acides 
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gras, après ce premier traitement, ne renferment encore quelques 
traces de plomb, il est prudent de les faire refondre une seconde fois 
dans de Teau acidulée d'acide chlorhydrique. A cet eflTet, après les 
avoir solidifiés brusquement dans Fentonnoir avec de l'eau froide, on 
les introduit de nouveau dans la capsule, et on les fait bouillir 
quelques instants avec de l'eau acidulée d'environ l/20« d'acide 
chlorhydrique, puis on les sépare de nouveau dans l'entonnoir du 
liquide au-dessus duquel ils surnagent. On les lave finalement à deux 
ou trois reprises avec de l'eau chaude, puis on les laisse refroidir 
lentement. L'on obtient ainsi un gâteau d'acides gras, assez dur 
quand il est froid, ne devant plus contenir qu'un mélange d'acides 
margarique, palmitique et d'acide arachidique, si l'huile sur laquelle 
on opère contient de l'huile d'arachide. Si ces acides, après refroi- 
dissement, étaient mous, c'est qu'ils contiendraient de l'acide 
oléique qui aurait échappé au lavage à l'éther. On ne devrait alors, 
dans ce cas, n'apporter qu'une confiance limitée au résultat, la pré- 
sence de l'acide oléique, même en faible quantité, empêchant la cris- 
tallisation de l'acide arachidique. 

Pour doser maintenant l'acide arachidique contenu dans ces acides 
gras solides, on les fait dissoudre dans 50 c. c. d'alcool à 90<>. A cet 
effet, on les introduit dans un flacon à l'émeri de 80 à iOO c. c. à 
large ouverture, puis, posant l'entonnoir sur le flacon, on enlève les 
dernières portions d'acides gras qui peuvent y rester adhérentes en y 
versant l'alcool par petites portions. On bouche le flacon imparfaite- 
ment, puis on le fait chauffer au bain-marie jusqu'à ce que la disso- 
lution soit effectuée, on ajoute une goutte d'acide chlorhydrique pour 
faire disparaître un léger trouble qui subsiste souvent dans la liqueur, 
puis on le laisse refroidir en le plongeant dans l'eau à + 20<^ ou 
+ 150. 

Si l'huile à essayer était de l'olive pure, après le refroidissement 
de la liqueur, la solution reste parfaitement limpide ; si, au con- 
traire, elle contenait de l'huile d'arachide, on voit bientôt se for- 
mer d'abondants cristaux d'acide arachidique, dont on n'a plus qu'à 
déterminer le poids. On filtre la liqueur; puis, après avoir bien 
égoutté l'acide arachidique resté sur le filtre, on le lave avec 10 ou 
20 c. c. d'alcool à 90® exactement mesurés, de manière à enlever la 
presque totalité des acides margarique et palmitique qu'il'renferme, 
puis on achève le lavage avec de l'alcool à 70°, dans lequel l'acide 
arachidique est complètement insoluble. On s'assure que le lavage est 
terminé lorsque évaporant à l'étuve, sur un verre de montre, 5 ou 
6 gouttes du liquide filtré on n'obtient plus de résidu sensible. Le 
lavage terminé, on verse alors sur le filtre de l'alcool pur à 95°, ou 
mieux, de l'alcool absolu bouillant qui dissout l'acide arachidique. 
On reçoit le liquide filtré dans une capsule tarée, on lave le filtre à 
plusieurs reprises avec de l'alcool bouillant, jusqu'à ce que le liquide 
filtré, évaporé dans un verre de montre, ne donne plus de résidu, on 
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fait évaporer Talcool de la capsule au bain-marie jusqu'à siccité, puis 
on dessèche le résidu à Fétuve à 100<* et on pèse de nouveau, jusqu'à 
ce que deux pesées successives donnent le même poids. Pour obtenir 
le poids total de l'acide arachidique provenant des 10 gr. d'huile 
employés, il n'y a plus alors qu'à ajouter au poids ainsi obtenu la 
quantité de cet acide retenue en dissolution par les 50 c. c. d'alcool 
à OO^' employés pour le séparer des acides margarique et palmitique, 
et les 10 ou 20 c. c. dont on a fait usage pour le lavage sur le filtre ; 
sachant que :• 100 parties d'alcool à 90° en dissolvent 0?'*,04o à + 20*^ 
et 0*^,025 à + 150. 

Pour s'assurer maintenant que l'acide ainsi obtenu est bien de 
l'acide arachidique, et que, par conséquent, l'huile à essayer était 
mélangée d'huile d'arachide, il faut en prendre le point de fusion. A 
cet effet, on introduit dans un tube effilé en verre mince, fermé à sa 
partie la plus étroite, quelques milligrammes du corps, puis, à l'aide 
d'une étiquette gommée, on le fixe à côté d'un thermomètre, de 
manière à ce que sa partie inférieure arrive environ à la moitié de la 
boule. On introduit le tout dans de l'eau dont on élève graduelle- 
ment la température, et, agitant sans cesse, on détermine le degré 
du thermomètre auquel l'acide gras contenu dans le tube com- 
mence à entrer en fusion. En opérant ainsi sur de l'acide ara- 
chidique provenant d'un mélange d'huile d'olive et d'arachide, on 
trouve pour point de fusion 70 ou 71°, nombres un peu plus faibles 
que celui du point de fusion de l'acide arachidique pur, parce que le 
corps sur lequel on opère n'est pas dans un état de pureté absolue . 
Mais, dans tous les cas, cette approximation est bien suffisante pour 
pouvoir affirmer, d'une façon absolue, que l'acide, ainsi obtenu, est 
bien de l'acide arachidique, les acides gras des autres huiles (sésame, 
colza, etc.) donnant des points de fusion inférieurs de 20 à 30°. 
Sachant que les huiles d'arachide de première pression à froid, 

renferment 4,51 p. 100 soit —de leur poids d'acide arachidique et les 

huiles à fabrique de deuxième et troisième pression 4,98 p. 100, soit 
1/20, il est facile, du poids d'acide arachidique trouvé, d'en déduire 
la proportion correspondante d'huile d'arachide. 

Il suffira de multiplier ce poids par 20 ou 22 suivant que l'on aura 
affaire à une huile mangeable ou à une huile à fabrique. Ce procédé 
permet de doser l'huile d'arachide à 2 ou 3 p. 100 près et de recon- 
naître la présence de cette huile dans des mélange3, n'en renfermant 
que 5 p. 100. 

S'il s'agit simplement de constater dans une huile la présence de 
l'huile d'arachide, on peut suivre la méthode de M. Cloëz qui est une 
modification du procédé précédent : 

On saponifie quelques grammes d'huile par de la potasse alcoolique 
(200 gr. de potasse dans 500 c. c, d'alcool à 90°). On maintient le mé- 
lange pendant une demi-heure au bain-marie, puis ou l'abandonne 
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dans un endroit frais. Si Thuilc renferme de Fhuile d'arachide il 
se forme un dépôt de grumeaux cristallins d'arachidate de potas- 
sium contre les parois du vase . 

Procédé Hirschonn. — Ce procédé est spécial à la recherche de 
rhuile de coton. On fait chauffer au bain-marie dans un verre de 
Bohême, 3 à 4 c. c. d'huile avec 20 c. c. de chloroforme et 1 c. c. d'une 
solution de chlorure d'or à 1 /20. L'huile de coton prend rapidement une 
coloration rouge vineux ou rouge framboise, tandis que les huiles 
d'olive, d'arachide, d'aniande douce, de navette, de ricin, de mou- 
tarde, de sésame, de noisette, de colza, d'abricot, de faine ne se co- 
lorent pas. 

En présence des huiles siccatives de lin, d'œillette, de chènevis, de 
noix, de cameline, ce procédé perd de sa valeur ; ces huiles rédui- 
sent le chlorure d'or en donnant au mélange une coloration vert 
noirâtre. 

1er Procédé Millau {Mon. Scientif., 1888, p. 366). — Ce procédé est 
encore spécial à la recherche de l'huile de coton. On saponifie un 
certain volume d'huile par de la potasse alcoolique. On dissout le 
savon dans de l'eau et on le décompose par de l'acide sulfurique dilué. 
On prélève 5 c. c. des acides gras que l'on introduit dans un tube à 
essai avec 20 c. c. d'alcool à 92° et 2 c. c. d'une solution de nitrate d'ar- 
gent à 30 p. 100 et on chauffe au bain-marie jusqu'à ce que le tiers 
environ du volume du liquide soit évaporé. Si l'huile d'olive est pure, 
les acides gras restent inaltérés, si, au contraire, l'huile renferme de 
l'huile de coton, on observe une réduction de l'argent qui colore en 
noir les acides gras. 

Ce procédé est une modification du procédé de M. Bechs qui opérait 
directement sur l'huile à la température de 84°. Dans ces conditions 
certaines huiles d'olive donnaient avec le nitrate d'argent une légère 
coloration qui ne se produit pas avec les acides gras de l'huile sapo- 
nifiée. 

2® Procédé Millau. — Ce procédé n'est applicable qu'à la recherche 
de l'huile de sésame. On opère comme dans le procédé précédent sur 
5 gr. des acides gras provenant de la saponification de l'huile, on 
ajouté une solution à 10 p. 100 de sucre dans l'acide chlorhydrique 
et on agite. Dans le cas de la présence d'huile de sésame, il se pro- 
duit une coloration rouge. 

Si l'on opérait directement sur l'huile non saponifiée (procédé Bau- 
doin), la coloration rose pourrait apparaître avec l'huile d'olive pure. 

Procédé A. Livache. — Ce procédé est applicable à la recherche des 
huiles siccatives dans les huiles non siccatives et à la détermination de 
la siccativité des huiles. Il est basé sur l'oxydation qu'éprouvenX les 
huiles siccatives lorsqu'elles sont exposées au contact de l'air en pré- 
sence de plomb divisé. 



Digitized by LjOOQ IC 



HUILES VÉGÉTALES ^33 

Le plomb divisé est préparé en précipitant une solution de nitrate 
de plomb au 1/10 pour une lame de zinc, le dépôt obtenu est lavé à 
l'eau, à l'alcool, à Téther et desséché dans le vide.. 

Pour faire un essai, on introduit dans un verre de montre 1p%5 
de plomb auquel on ajoute 1 gr. d'huile. On tare le verre de montre 
et on l'abandonne au contact de l'air à la température ordinaire. 
Pour les huiles siccatives, l'augmentation de poids est en général 
achevée après trois jours et, à ce moment, le poids demeure invariable; 
pour les huiles non siccatives, le poids ne commence à varier qu'après 
4 à 3 jours. Il suffira donc, au bout de trois jours, de constater l'aug- 
mentation de poids de l'huile. 

Voici les résultats obtenus par M. Labiche, dans ce laps de temps : 

Huile de lin .... . 14 à 15 p. 100 d'augmentation de poids 

— noix 7,5 à 8,5 — — 

— œillette ... 7 — — 

— coton .... 5 à 6 — — 

— faine .... 4 à 5 — — 

— non siccatives. 1 à 3 — — 

La valeur des huiles siccatives étant en rapport avec la faculté 
qu'elles ont d'absorber plus ou moins rapidement l'oxygène de l'air, 
ce procédé permet de classer les huiles siccatives, particulièrement 
les huiles de lin, d'après leur véritable valeur industrielle. 

Recherches des huiles de crucifères. — On fait bouillir l'huile avec 
une petite quantité de lessive de potasse dans une capsule d'argent, 
Toutes les huiles de crucifères communiquent au métal une coloration 
noire, mais il est à observer que les huiles de sésame de kurrachee, 
ainsi que toutes les huiles extraites par le sulfure de carbone, don- 
nent la même réaction. 

Recherche des huiles animales. — On porte à l'ébullition un mé- 
lange de 5 volumes d'huile et 1 volume de lessive de soude. Les 
huiles de baleine, de dauphin, de foie de morue et d'autres poissons 
prennent une coloration rouge, les autres huiles se colorent en jaune 
ou brun jaune ; i p. 100 d'huile de poisson peut être décelé par ce 
procédé dans toute autre huile. 

M. Faure a indiqué l'emploi d'un courant de gaz chlore qui décolore 
ou modifie peu les huiles végétales et qui colore immédiatement en 
brun ou brun noir les huiles animales et de poisson, sauf l'huile de 
raie et l'huile de pied de bœuf. 

Recherche et dosage des huiles minérales et de l'huile de résine. 
Procédé Allen et Thomson. — 10 gr. d'huile sont saponifiés par de 
lapotasse alcoolique ; on évapore à sec, on dissout le savon dans de 
l'alcool méthylique, on ajoute 5 gr. de bicarbonate de sodium et 50 à 
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70 gr. de sable sec, on évapore au bain-marie et la masse desséchée 
et pulvérulente, est épuisée, dans un appareil Soxhlet, par de Téther 
de pétrole qui, évaporé, abandonne les huiles minérales ou de résine 
que Ton pèse. D'après ces auteurs la proportion de substances non 
saponifiables fournies par des huiles pures végétales ne serait jamais 
supérieure à 1, 5 p. 100. 

Dans la partie non saponifiable extraite par Téther de pétrole on 
pourra déterminer la nature de l'huile minérale par sa densité, son 
odeur, sa manière de se comporter avec les acides, etc. 

Recherche et dosage de la résine. — Procédé Gladding, — On sapo- 
nifie par de la potasse alcoolique une certaine quantité d'huile, on 
évapore à sec, on dissout le savon dans de l'eau et on le décompose 
par de l'acide chlorhydrique. On pèse 2 à 3 gr. des acides gras et on 
les dissout dans de l'alcool absolu, on sursature légèrement la liqueur 
par de la potasse alcoolique en présence de phénol-phtaléine et on 
forme un volume connu avec de l'éther. Ou agite la solution avec 
du nitrate d'argent en poudre, on laisse poser et on prélève un 
volume connu du liquide dans lequel on dose la résine resiée dis- 
soute, par évaporation. 
MM. Hiibl et Stadler ont modifié ce procédé de la façon suivante : 
On pèse 0s^,5 à 1 gr. des acides gras obtenus comme précédem- 
ment, on les fait chauffer au bain-marie dans un flacon avec ^0 gr. 
d'alcool jusqu'à dissolution et on neutralise exactement la liqueur 
avec une solution de potasse en présence de phénol-phtaléine. On 
transvase le liquide, on lave le flacon et on étend la liqueur à 200 c. c, 
puis on y ajoute une solution de nitrate d'argent jusqu'à ce que tout 
le savon soit précipité. On recueille le précipité sur un liltre à l'abri 
de la lumière, on le lave à l'eau, on le sèche à l'étuve à 100*» et on 
l'épuisé dans un appareil Soxhlet avec de l'éther ordinaire. On agite 
l'éther avec de l'acide chlorhydrique, on filtre, et la solution éthérée, 
soumise à l'évaporation, abandonne la résine que l'on fait sécher à 
100^ et que l'on pèse. 

Procédé Twitchell (Journ, ofthè Soc. of chem. Ind., 1891, p. 805). — 
On prend 3 gr. du mélange d'acides gras et de résine résultant de la 
décomposition du savon préparé avec l'huile et on les dissout dans de 
Talcool absolu. On sature la solution par du gaz chlorhydrique sec et 
on laisse poser une demi-heure. On étend ensuite la liqueur avec 100 à 
125 c. c. d'eau et on l'agite avec 74 c. c. d'éther. On sépare l'éther qu'on 
lave à l'eau jusqu'à ce que l'eau de lavage ne présente plus aucune 
acidité, puis on titre la solution éthérée avec une liqueur alcooli- 
que titrée de soude en présence du phénol-phtaléine. D'après 
l'acidité du liquide on calcule la quantité de résine qu'il renferme eo 
admettant que l'équivalent de saturation de celle-ci est de 347. 

Procédé Grùtnee et Szilazi. (V. Savons.) 
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I Dosage des acides libres. — Procédé Burstynn, — On introduit dans 
I un flacon bouché à rémeri 100 c. c. de Thuile à essayer et 100 c. c, 
I d*alcool à 90°, on agite vivement et on laisse poser pendant deux ou trois 
I jours. L'alcool qui surnage est alors parfaitement clair et renferme 
f tous les acides gras libres. On en prélève 25 c. c, on y ajoute quelques 
gouttes d'une solution' alcoolique de teinture de curcuma et on titre 
avec une solution normale de soude. Le passage du jaune au rouge 
brun est très net. Le nombre de centimètres cubes de solution de 
potasse employée, multiplié par 4, indique combien 100 c. c. d'huile 
exigent de liqueur alcaline pour la neutralisation de ses acides gras 
libres, c'est ce qu'on appelle Vindice Burstynn. D'après Stohmann 
ce procédé ne serait pas exact et une forte proportion d'acides 
gras libres serait encore retenue dans l'huile après le traitement à 
ralcool. 

Procédé Grôger, — 5 gr. d'huile sont dissous dans 25 à 30 c. c. d'al- 
cool bouillant et la solution est titrée à chaud avec une solution 
alcoolique demi-normale de soude en présence de phénol-phtaléine. 
Majer remplace l'alcool bouillant par de l'éther. 

Si l'huile renferme des acides minéraux provenant de son épura- 
tion, on peut, d'après Archbutt, les doser en agitant l'huile avec de 
l'eau et du methyl-orange, séparant la couche aqueuse inférieure et 
en déterminant le titre. Une autre portion d'huile est titrée comme à 
l'ordinaire et la différence entre les deux titres donne la proportion 
des acides gras libres. 

Détermination de la quantité d'acides solides et liquides que ren- 
ferme une huile. — Ce procédé est également applicable aux corps 
gras solides (suifs ou graisses). On introduit dans une capsule 5 gr. des 
corps gras avec une égale quantité dépotasse caustique et 20 ce. d'al- 
cool. On chauffe au bain-marie ; lorsque la saponification est terminée, 
on ajoute une ou deux gouttes de phénol-phtaléine et l'on neutralise 
exactement à l'aide d'acide acétique. On évapore l'alcool et le résidu 
* est dissous dans 100 c. c. d'eau chaude et précipité par de l'acétate de 
plomb. Après refroidissement, on liltre, on lave le précipité à l'eau 
chaude, puis on traite le résidu resté dans la capsule par de l'éther et 
la liqueur est filtrée à travers le filtre qui a servi précédemment. 
L'oléale de plomb se dissout, tandis que les sels de plomb des acides 
palmitique et stéarique restent insolubles. La liqueur filtrée est 
évaporée et le résidu décomposé par l'acide chlorhydrique dilué; 
l'acide oléique mis en liberté se sépare, on ajoute un peu d'éther, 
on décante la liqueur éthérée surnageant et on là fait évaporer. Le 
résidu, après dessiccation sous une cloche en présence d'acide sulfu- 
rique, est pesé et donne la proportion d'acide oléique. Pour la déter- 
mination des acides gras solides, on enlève du filtre les sels de plomb 
insolubles dans l'éther et on les décompose par de l'acide chlorhy- 
drique dilué bouillant. Après refroidissement, on les dissout dans de 
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réther on fait évaporer et le résidu doAne les acides gras solides que 
Fon pèse. 

Dosage de l'eau et des matières étrangères. — Les dépôts boueux 
qui se forment à la partie inférieure des fûts dans lesquels on a con- 
servé des huiles, et désignés sous le nom de pieds d'huiles sont formés 
en général d'un mélange d'huile, d'eau et de débris de tourteaux. 
Leur valeur dépend principalement de la quantité d'huile qu'ils ren- 
ferment. 

Pour doser l'eau, on prend 100 gr. de l'échantillon, qu'on a rendu 
aussi homogène que possible, et on les dessèche à feu nu dans une 
capsule de porcelaine en agitant pendant tout le temps. Quand 
toute l'eau est évaporée, on pèse, et la perte de poids donne la propor 
tion d'eau. 

Pour le dosage de l'huile et de la matière organique, on traite le 
résidu de l'opération précédente, resté dans la capsule, par du sul- 
fure de carbone qui dissout l'huile; on filtre sur un filtre taré," on lave 
le filtre au sulfure de carbone jusqu'à ce que quelques gouttes du 
liquide filtré reçues sur une feuille de papier et évaporées n'y produi- 
sent plus de tache huileuse, on sèche le filtre et on le pèse. L'aug- 
mentation de poids donne la proportion des matières organiques. 
Quant à la solution sulfocarbonique, on l'évaporé, on sèche l'huile à 
400" et on la pèse. 

Certaines huiles concrètes, particulièrement les huiles de coco, sont 
quelquefois falsifiées par addition d'eau légèrement alcaline que l'on 
arrive à incorporer dans la masse en proportion notable tout en con- 
servant au produit son aspect ordinaire. Pour déceler cette fraude, on 
fait fondre l'huile et on l'additionne de quelques gouttes d'acide chlor- 
hydrique ; la matière grasse alors se sépare et l'eau légèrement acide 
se réunit à la partie inférieure et peut être mesurée ou pesée. Pour 
rechercher la présence de l'alcali, on fait brûler un certain poids de 
l'huile, on reprend le résidu par de l'eau et, par un titrage alcali- 
métrique, on dose le carbonate de sodium. 
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Dosage de l'eau. — 5 gr. d'indigo finement broyé sont séchés à 
l'étuve à 400° jusqu'à poids constant. La perte de poids donne la pro- 
portion d'eau qui varie en général de 3 à 8 p. 100. 

Dosage des cendres. — 5 gr. d'indigo broyé sont incinérés dans une 
capsule de platine. La proportion de cendres varie de 2 à 8 p. 100 
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dans les indigos de bonne qualité, mais peut atteindre, dans les sortes 
inférieures (Madras ou Kurpah), jusqu'à 25 et 30 p. 100. 

Détermination de la densité. — La détermination de la densité 
d'un indigo peut se faire par la méthode du flacon. 

D'après Helen Cooley cette densité, qui peut varier de 1 , 1 à 1 ,5, serait 
d'autant plus élevée que l'indigo serait moins riche en indigotine et 
surtout renfermerait une plus forte proportion de matières miné- 
rales. 

Dosage de l'indigotine. — Procédé Rawson [Mon. Scientif. ; 1888, 
p. 415). — Un gramme de l'échantillon finement pulvérisé est intime- 
ment mêlé avec son poids de verre pilé. On ajoute le mélange gra- 
duellement et en agitant à 20 c. c. d'acide sulfurique concentré 
{d = 1,845), et on chauffe le tout pendant une heure au bain-marie à 
00^, on laisse refroidir et on étend avec de l'eau au volume de 1 litre. 
On filtre pour séparer les matières insolubles et l'on prend oO c. c. du 
liquide filtré que l'on introduit dans une capsule de porcelaine avec 
250 c. c. d'eau. Dans la liqueur ainsi diluée on verse peu à peu, à 
l'aide d'une burette graduée, une solution de permanganate à 0k%6324 
par litre jusqu'à ce que le liquide, après avoir pris une teinte ver- 
dâtre, passe au jaune pâle. D'après Rawson 1 c. c. de la liqueur de 
permanganate correspond à 0sf,0015 d'indigotine ; mais il est en 
général préférable de déterminer directement le titre de la liqueur 
avec une solution type préparée comme précédemment avec 1 gr. 
d'indigotine pure. 

Les résultats fournis par cette méthode sont toujours un peu trop 
élevés par suite de l'action qu'exercent sur le permanganate les divers 
constituants de l'indigo autres que l'indigotine, tels que le rouge 
d'indigo, le brun d'indigo, et surtout le fer que certaines variétés 
d'indigo renferment en proportion appréciable et qui dans la solution 
sulfurique se trouve sous forme de sel ferreux. 

Pour éliminer ces causes d'erreur, Rawson conseille d'opérer de la 
façon suivante : Les 50 c. ç. de solution d'indigo, au lieu d'être titrés 
directement avec le permanganate sont mélangés dans un flacon avec 
50 c. c. d'eau et 32 gr. de sel ordinaire. Le sulflndigotate de sodium 
insoluble se dépose ; au bout de deux heures on filtre et on lave le 
précipité avec environ 50 c. c. d'eau salée. On fait redissoudre le sul- 
flndigotate dans l'eau chaude et, après refroidissement, on ajoute 
i c. c. d'acide sulfurique et 30Ô c. c. d'eau, puis on titre cette liqueur 
avec le permanganate comme précédemment. Pour tenir compte de 
la petite quantité de sulfindigotate qui a pu se dissoudre dans Feau 
salée, il faut, au résultat obtenu sur les 50 c. c, ajouter 0,0008 d'in- 
digotine. 

Procédé de M, A. Muller. — Ce procédé est basé sur la décolora- 
tion de l'indigotine par l'hydrosulfite de sodium. 
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Préparation de V hydrosulfife . — Dans un flacon à large ouverture 
de 150 c. c. environ de capacité, on met des copeaux ou des lames 
de zinc contournées ; le flacon étant plein, on y verse une solutioa 
concentrée de bisulfite de sodium, on bouche et on abandonne le tout 
au repos dans un vase rempli d'eau froide. Après une demi-heure, la 
réaction est terminée, le contenu du flacon est versé dans une fiole, 
agité avec 50 ou 60 gr. de chaux fraîchement éteinte, puis additionné 




Fig. 17. 

de cinq ou six litres d'eau, on filtre et la solution d'hydrosulfite de 
sodium ainsi obtenue est prête à être employée. Mais, vu la facilité 
avec laquelle elle absorbe l'oxygène, on est obligé de la conserver, de 
la manier et même d'effectuer les titrages dans une atmosphère de 
gaz inerte, d'hydrogène, ou plus commodément de gaz d'éclairage. 

A cet effet, le flacon qui renferme l'hydrosulfite est fermé par un 
bouchon de caoutchouc percé de deux trous ; dans l'un s'engage un 
tube coudé que l'on peut mettre en relation avec une source de gaz 
d'éclairage ; dans l'autre passe un tube droit plongeant jusqu'au fond 
du flacon et muni, à sa partie supérieure, d'un petit tube de caout- 
chouc fermé par une pince, sur lequel on peut adapter une burette 
de Morh. 

Pour remplir la burette, après avoir ouvert le robinet du gaz ainsi 
que la pince, on aspire par sa partie supérieure ; quand le liquide a 
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dépassé le zéro des divisions, on ferme la pince et on peut alors trans- 
porter la burette sur le flacon qui doit servir au titrage. 

Ce flacon est à trois tubulures, d'une capacité d'un quart de litre 
environ, Tune des tubulures latérales porte un tube qui plonge jus- 
qu'au fond et qu'on peut mettre en communication avec une source 
de gaz d'éclairage, l'autre est munie d'un tube de dégagement plon- 
geant d'environ un centimètre dans de l'eau contenue dans un verre, 
enfin, sur la tubulure centrale, peut s'adapter un tube de petit dia- 
mètre, un peu effilé à sa base, sur lequel on adapte, à l'aide d'un 
caoutchouc, la burette remplie d'hydrosulfite. On laisse d'abord écouler 
par ce tube quelques gouttes de liquide de façon à le remplir , en 
même temps qu'on a soin d'amener le niveau au zéro des divisions, 
et on peut alors replacer le tout sur la tubulure du flacon. 

Titrage de V hydrosulfite, — M. Muller fait usage pour ce titrage 
d'une solution ammoniacale de sulfate de cuivre qui, sous l'influence 
de l'hydrosulfite, se décolore, en donnant naissance à de l'oxydule de 
cuivre qui reste dissous dans l'ammoniaque. Il a constaté en outre 
que pour décolorer une molécule de sulfate cuivrique, il faut exacte- 
ment le même volume d'hydrosulfite que pour décolorer une molé- 
cule d'indigotîne pure comme l'indiquent les équations suivantes : 

2 (SO*Cu) + 112 -f H20 = Cu20 + 2 (SO^H^) 
2 (C^H^AzO) + H2 = C»6H»2Az«02 

En ayant égard au poids moléculaire de chacun de ces corps, on 
trouve ainsi que 1 gr. d'indigotine pure est décolorée par le même 
volume d'hydrosulfite que 18^,904 de sulfate de cuivre pur et cristal- 
lisé. 

Pour préparer la liqueur normale, on prend donc 1»'",904 de sulfate 
de cuivre pur que l'on dissout dans l'eau. On y ajoute un excès d'am- 
moniaque, puis on complète le volume d'un litre. On prend BO c. c. 
de cette solution qu'on met dans le flacon à trois tubulures, on y 
fait passer rapidement du gaz pendant environ trente secondes, de 
façon à bien chasser l'air, puis, tout en continuant plus lentement le 
courant de gaz, afin d'agiter le liquide, on y fait tomber la liqueur 
d'hydrosulfite jusqu'à décoloration. On n'a plus alors qu'à lire sur 
la burette le nombre de centimètres cubes employés. 

Dosage de Vindigotine, — On pèse exactement 1 gr. de l'indigo à 
essayer desséché à 100^ et réduit en poudre fine, on le mélange, dans 
une petite capsule de porcelaine, avec 10 c. c. d'acide sulfurique 
mant, puis on abandonne le tout pendant 24 heures à la température 
ordinaire sous une cloche. 

Le produit est ensuite étendu et filtré pour éliminer les matières 
insolubles, on lave le filtre et on ajoute de l'eau de manière à former 
le volume d^un litre. 
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On prend 50 c. c. de cette solution que Ton porte à Tébullition dans 
un petit matras pour chasser Tair dissous et on les introduit dans le 
flacon à trois tubulures, en ayant soin de rincer le matras, à deux ou 
trois reprises, avec un peu d'eau distillée et préalablement bouillie. 

On fait d'abord passer le gaz un peu vite comme précédemment, 
pendant 30 secondes puis, ralentissant le courant, on y fait arriver 
i'hydrosulfite, jusqu'à ce que la teinte de la liqueur soit passée du 
jaune verdâtre au jaune plus ou moins clair, suivant la pureté de 
l'indigo employé. Le point exact de la décoloration est très net. Dans 
les indigos de qualité inférieure, il est bon d'étendre la liqueur de 
son volume d'eau afin de rendre la teinte finale plus sensible. 

Soit qu'il ait fallu 14", 3, d'hydrosulfite pour décolorer les 50 c. c. 
de la solution indigotique ; sachant, d'un autre côté, qu'il en faut 
20,6 pour décolorer le même volume de la solution de sulfate de cuivre 
on aura : 

100 _ X 
20,6 "" 14,3 

d'où ar, c'est-à-dire la proportion p. 100 d'indigoline cherchée 

_ iOOxlM _ 

- 20,6 - ^*'^ 

Tel est le procédé recommandé par M. Muller ; quoiqu'un peu long 
à décrire, il est d'une grande simplicité dès que l'on a à sa disposition 
tout l'outillage nécessaire. 

Cependant il est à observer qu'avec une solution ammoniacale de 
sulfate de cuivre la décoloration de la liqueur est moins nette qu'avec 
une solution d'indigo, aussi est-il préférable de faire usage d'une so- 
lution d'indigotine pure à 1 gr. par litre. Cette solution qui se con- 
serve très bien, peut ensuite servir à rétablir chaque fois le titre de 
la liqueur d'hydrosulfite qui, vu sa grande altérabilité, se modifie 
rapidement mais que l'on peut encore cependant conserver quelque 
temps en la recouvrant d'une mince couche de pétrole. 

Ce procédé de dosage de l'indigo tine est très précis et a l'avantage 
de donner des résultats qui ne sont pas influencés par la présence du 
rouge ou du brun d'indigo qui n'ont aucune action sur I'hydrosulfite. 
Ce n'est que dans le cas où l'échantillon examiné renferme du fer, 
comme cela se présente dans certaines sortes inférieures d'indigo que 
le résultat obtenu est trop faible ; il faut alors, au préalable, faire subir 
à l'indigo un traitement à l'acide chlorhydrique. 

Essai au colorimèlre. — M. Tautin prescrit pour l'essai des indigos 
au colorimètre de M. J. Salleron, la, marche suivante. On pèse 0s'",300 
de l'indigo à essayer que l'on fait dissoudre à 60 ou 70°, dans 5 c. c. 
d'acide sulfurique pur (l'acide de Nordhausen donnant des teintes 
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pourpres difficiles à apprécier et à comparer) . D*un autre côté, on 
fait la même opération avec 0»^,300 d'indigotine pure ou d'un indigo 
pris comme type. Après quatre heures, les solutions étant effectuées, 
on leur ajoute de Teau de façon à former le volume de 3 litres et 
on prend 10 c. c. de chaque solution que Ton met dans les tubes 
du colorimètre. 

La solution d*indigo étant la moins colorée, on laisse alors tomber, 
avec la burette, quelques gouttes d'eau dans la solution d'indigotine 
pure; à l'avjje du tube en caoutchouc, on insuffle un peu d'air pour 
bien mélanger le liquide et l'on observe, puis on renouvelle les 
additions d'eau jusqu'à ce qu'on soit arrivé à avoir des teintes identi- 
ques dans les deux tubes. Il n'y a plus alors qu'à lire sur la burette le 
nombre de centimètres cubes d'eau employés. Soit qu'il en ait fallu 
2 c. c. Le pouvoir de l'indigo type sera à celui de l'indigo à essayer 
comme 10 + 2 ou 12 est à 10. 

10 5 
C'est-à-dire que l'indigo essayé aura une valeur des — ou -r- de celle 

de l'indigo type ou que sa teneur sera de 83,3 p. 100, si l'on a pris, 
comme terme de comparaison, de l'indigotine pure. 
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Pour doser l'iodoforme on chauffe au bain-marie 0?r,5 de la matière 
avec 20 c. c. d'une solution de nitrate d'argent au dixième. On 
recueille l'iodure d'argent formé et on le pèse après calcination. Son 
poids, multiplié par 1,7844, donne la proportion d'iodoforme corres- 
pondant. 

Ce procédé est applicable au dosage de l'iodoforme dans les pom- 
mades et autres médicaments. Il suffit, avant de calciner l'iodure 
d'argent, de le débarrasser de la matière grasse qu'il renfernie par 
un lavage à l'alcool, puis à l'éther (Greshoff. Mon, Scientif.j 1891, 
p. 152). 

L'iodoforme est quelquefois falsifié par de l'acide picrique. Pour 
déceler cette fraude, on agite le produit avec du chloroforme, qui ne 
dissout pas l'iodoforme, mais dissout l'acide picrique en se colorant 
en jaune, si, en outre, on ajoute à la solution un peu de cyanure de 
potassium, on voit, au bout de 10 à 15 minutes, se produire une colo- 
ration rouge due à la formation d'isopurpurate de potassium. 

D'après M. Bouma, on peut constater la pureté de l'iodoforme en 
l'agitant avec de l'eau, filtrant et ajoutant à la liqueur filtrée une 
solution alcoolique de nitrate d'argent. Au bout de 24 heures, si 
l'iodoforme est pur, il ne doit se former qu'un trouble grisâtre très 
faible, si, au contraire, il renferme des matières étrangères, il se pro- 
duit un dépôt noir d'argent réduit. 

DICT. SUBST. ORGAN. 16 
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IPECACUANHA 

L'ipécacuanha est la racine du Cephaelis ipécacuanha (Rubiacées). 
Il renferme un alcaloïde, Yéméline, auquel il doit ses propriétés. 

Dosage de Témétine. — Procédé Kottmayer, — On fait digérer pen- 
dant quatre jours à la température de 48<^, 15 gr. d'ipécacuanha en 
poudre avec 148 c. c. d'alcool à 90« et 2 c. c. d'acide chlorhydrique. 
On prélève 400 c. c. du liquide clair que l'on mélange dans une cap- 
sule avec 20 c. c. d'une solution alcoolique d'acétate neutre de plomb 
au dixième et Ik^^s de chaux éteinte. On évapore à sec et on épuise la 
masse par du chloroforme ; on filtre et on fait évaporer à sec. On 
obtient ainsi un résidu jaunâtre d'émétine impure que Ton pèse ; on 
le traite par 2 c. c. d'acide chlorhydrique normal qui dissout l'émé- 
tine et laisse les matières résineuses qu'on lave, qu'on fait sécher et 
qu'on pèse. Par différence on obtient l'émétine. 

Par ce procédé M. Kottmayer a trouvé ; 

Dans l'ipécacuanha de Rio de 2,37 à 2,24 d'émétine 

— de Singapore de. . , 2,22 à 2,30 — 

— de Carthagène. ... 1,81 — 

Procédé Lignon (Journ, Pharm. et Chim., 1887, t. XV, p. 550). — 
On triture 25 gr. d'ipécacuanha pulvérisé avec 25 c. c. d'eau et 20 gr. 
de chaux éteinte. Après quelques minutes de trituration, on ajoute 
encore 30 gr. de chaux éteinte. On obtient ainsi une poudre exempte 
de grumeaux qu'on traite, pendant 3 heures, dans un appareil à épui- 
sement, par 300 c. c. d'éther exempt d'eau et d'alcool. On obtient ainsi 
environ 200 c. c. de solution éthérée légèrement colorée en jaune. On 
la filtre et on complète avec de l'éther le volume de 250 c. c. On 
prélève, au moyen d'une pipette jaugée, 50 c. c. de ce liquide qu'on 
introduit dans un flacon avec 10 c. c. d'une solution demi-décime 
normale d'acide sulfurique et 4 à 5 gouttes d'une solution concentrée, 
fraîchement préparée, de bois de campêche ; on agite et, par le repos, 
il se forme deux couches : une couche éthérée incolore, une autre 
aqueuse colorée en jaune. A l'aide d'une solution demi-décime nor- 
male d'ammoniaque on titre l'excès d'acide employé en s'arrêtant 
au moment où la nuance de la couche aqueuse vire au rose. La diffé- 
rence entre 10 c. c. et le nombre de centimètres cubes employés de 
la solution ammoniacale, multipliée par 0,0124 donne la quantité 
d'émétine contenue dans les 50 c. c. de la solution éthérée. 

D'après M. Lignon, un bon ipéca annelé du commerce doit renfer- 
mer, en moyenne, 1,45 p. 100 d'émétine correspondant à 1,663 de 
chlorhydrate. 
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IPÉCACUANHA (EXTRAIT D'). — Pour doser Fémétiae dans l'ex- 
trait d'ipécacuanha, on prend 5 gr. d'extrait qu'on triture avec 5 c, c. 
d'eau et 25 gr. de chaux éteinte, La poudre obtenue est épuisée par 
de réther et on opère le dosage comme dans le cas précédent. 

L'extrait d'ipécacuanha renferme environ 7 p. 400 d'émétine. 



K 



KIRSCH 

Dosage de l'extrait. — 50 c. c. de kirsch sont mis à évaporer dans 
une capsule de verre tarée et le résidu est séché à l'étuve à 100° pen- 
dant 2 heures ; on pèse et le poids trouvé, multiplié par 20, donne la 
quantité d'extrait par litre. 

Dosage de ralcool. — 425 c. c. de kirsch sont additionnés de i à 
2 c. c. de lessive de potasse de façon à rendre le liquide franchement 
alcalin, puis sont soumis à la distillation. On recueille 60 à 70 c. c. 
du liquide distillé qu'on ramène avec de l'eau au volume primitif de 
125 c. c. et on en détermine le degré avec l'alcoomètre. L'alcool 
provenant de la distillation des kirschs purs a une odeur rappelant 
celle du coing, tandis que celui provenant de kirschs fabriqués a 
presque toujours une odeur d'amande quelquefois très prononcée. 

Pour déterminer la nature de l'alcool distillé, on opère d'après la 
méthode Savalle. (Voir Alcools.) A 10 c. c. de l'alcool placés dans un 
petit ballon, on ajoute 10 c. c. d'acide sulfurique à 66^ B., on chauffe 
en agitant jusqu'à ce que le liquide commence à bouillir, puis on le 
laisse refroidir et on l'introduit, pour apprécier sa nuance, dans un 
petit flacon de 25 c. c. à faces rectangulaires. 

L'alcool de kirsch pur donne, dans ces conditions, une coloration 
jaune sans fluorescence sensible, analogue à celle du perchlorure de 
fer dilué, tandis que les alcools de kirschs fabriqués restent inco- 
lores ou, dans le cas de kirschs préparés artificiellement au moyen 
d'eau de laurier-cerise, donnent une. coloration rouge vineux ou brun 
rosé. 

Dosage de l'acidité totale. — A 50 c. c. de kirsch on ajoute 
quelques gouttes d'une solution de phtalcine du phénol, puis, à l'aide 
d'une burette graduée, de la lessive déci-normale de soude jusqu'à 
coloration rose. Le nombre de centimètres cubes de liqueur de soude 
employés, multiplié par 0,120, donne, en acide acétique, l'acidité du 
kirsch par litre. 
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Dosage de Tacide cyanhydrique. — Le résidu de la distillatioa 
provenant du dosage de ralcool, après avoir été refroidi, est acidulé 
par addition d'acide phôsphorique. Cet acide détermine un louche 
dans les liqueurs provenant des kirschs naturels, il dissout au con- 
traire le précipité formé par la potasse dans les kirschs artificiels et 
donne un liquide limpide. Dans tous les cas, on distille de nouveau 
et on^ recueille le produit distillé dans un petit ballon contenant 
20 c. c. d'ammoniaque jusqu'à ce qu'il ne reste plus que 20 ce. 
dans l'alambic. On place le ballon contenant le liquide ammoniacal 
sur une feuille de papier blanc et on dispose à côté de lui un autre 
ballon semblable qui servira de témoin et dans lequel on aura rat ré- 
duit 20 c. c. d'ammoniaque pur. 

On verse dans les deux ballons deux gouttes de solution Buignet, 
préparée en dissolvant 238%090 de sulfate de cuivre pur et cristallisé 
dans 1 litre d'eau. Dans le ballon témoin il se produit une coloration 
bleue persistante, tandis que la couleur bleue produite dans l'autre 
ballon disparait par l'agitation ; avec une burette graduée on y verse 
alors goutte à goutte de la solution Buignet en agitant et laissant 
reposer 2 à 3 minutes après chaque addition jusqu'à ce que les 
liquides des deux ballons présentent une nuance identique. En mul- 
tipliant par 80 le nombre de centimètres cubes de solution Buignet 
employée, on obtient, en milligrammes, le poids d'acide cyanhy- 
drique par litre que renferme le kirsch. 

Composition de quelques kirchs, (X. Roques.) 
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LACTIQUE (ACIDE) 

L*acide lactique peut renfermer, comme impuretés provenant de 
sa fabrication, de petites quantités de chaux ou d'oxyde de zinc 
faciles à déceler avec Toxalate d'ammoniaque et le sulfhydrate 
d^ ammoniaque. S'il contient de l'acide sulfurique, il donnera avec le 
chlorure de baryum un précipité insoluble dans l'acide chlorhydrique. 

La présence de la mannite, du sucre, du sucre de lait ou de la 
glycérine, quelquefois employés pour sa falsification, peuvent être 
reconnus en agitant 2 volumes d'acide lactique avec 1 volume d'éthen 
Si l'acide lactique est pur, la liqueur reste limpide ; dans le cas con* 
traire, il se forme un précipité plus ou moins abondant. 

En outre, l'acide lactique qui contient du sucre ou de la mannite 
se colore par l'action de l'acide sulfurique. 

LAIT 

Les proportions des divers éléments qui constituent le lait varient 
avec une foule de circonstances qui ne permettent pas d'assigner à ce 
liquide une composition fixe et déterminée. 

La moyenne publiée par le Conseil d'hygiène publique et de salu- 
brité est la suivante : 

Densité du lait à + 150 1033,0 

Crémomètre 10»,0 

Eau STOg^Oparlitre. 

Matières fixes 130,0 

Cendres 6,0 

Beurre 40,0 

Lactine 50,0 

Caséine 34,0 

Cette moyenne, établie par un grand nombre d'analyses, ne s'ap- 
plique qu'à des laits résultant du mélange des traites d'un très grand 
nombre de vaches. 

Si l'on se trouve en présence de laits de vaches isolées, dont la 
composition paraît anormale, tels que laits provenant de vaches 
hollandaises, de vaches nourries avec de la drèche, de la pulpe, etc., 
il est indispensable, avant de conclure à une falsification, de com- 
parer l'analyse à celle du lait obtenu par la traite à fond de la vache 
suspecte. 



Digitized by LjOOQ IC 



â46 LAIT 

Emploi du lactodensimètre Boachardat et Queyenne. — L'instru- 
ment est un aréomètre à poids constant muni d'une double échelle. 
Tune teintée en jaune pour le lait non écrémé, Tautre teintée en bleu 
pour le lait écrémé. De trois en trois degrés sont inscrites les frac- 
tions i/10, 2/10, 3/10, etc., indiquant, d'après la densité observée, 
les quantités d'eau que le lait renferme en sus de sa proportion nor- 
male moyenne. 

Le lait ayant été rendu homogène par une agitation douce et pro- 
longée, est introduit dans une éprouvette, on y plonge le lactodensi- 
mètre, et on détermine le point d'affleurement. Si la température du 
lait n'est pas de 15«^, les indications devront être corrigées au moyea 
de la table qui est jointe à l'appareil. 

Par cet essai, un lait ayant subi la double opération de l'écrémage 
(qui augmente sa densité) et du mouillage (qui diminue sa densité) 
pourra être reconnu bon si ces deux opérations ont été faites dans 
certaines conditions ; il y a donc lieu de ne tenir compte des indica- 
tions du lactodensimètre que concurremment avec d'autres essais. 

Emploi du crémomètre Queyenne. — Le crémomètre se compose 
d'une éprouvette à pied divisée en 400 parties égales. On remplit 
l'éprouvette de lait jusqu'au zéro, on l'abandonne vingt-quatre heures 
dans un endroit frais et on lit le volume occupé par la crème. Dans 
un bon lait la crème doit occiiper au minimum 10 divisions ou 10° 
de l'instrument. Avec les laits bouillis, la séparation de la crème ne 
se fait pas. En combinant les indications du crémomètre à celles du 
lactodensimètre, on obtient assez souvent une bonne indication sur 
la qualité du lait. 

Dosage de l'extrait. — On introduit 10 c. c de lait dans une cap- 
sule de platine tarée, à fond plat. On évapore au bain-marie et on 
sèche le résidu à l'étuve à OS** jusqu'à poids constant. L'augmentation 
de poids de la capsule donne la quantité d'extrait dont le poids 
doit être d'environ 130 gr. par litre pour un lait non écrémé. 

Dosage des cendres. — On utilise l'extrait obtenu précédemment 
que l'on soumet à l'incinération en évitant de dépasser le rouge 
sombre. On pèse les cendres obtenues. Si leur poids dépasse 8 gr. 
par litre, et si elles sont alcalines, il y a lieu d'y soupçonner la pré- 
sence du carbonate de sodium, qui a pu être ajouté au lait en vue de 
sa conservation. 

Dosage du bicarbonate de sodium. — D'après Padé {Soc. chim,, 
i889, t. XII, p. 307), la méthode, basée sur la détermination de l'alca- 
linité des cendres, donne des résultais inexacts et n'est suffisante que 
pour reconnaître la présence du sel conservateur, mais est sans 
valeur pour son dosage. En effet, pendant l'incinération, la majeure 
partie du carbonate de sodium se transforme en phosphate de sodium 
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et carbonate de calcium. Il en résulte que les cendres d'un lait addi- 
tionné de carbonate de sodium renferment du phosphate de sodium, 
tandis que celles d'un lait pur n'en contiennent que des traces. Il 
suffira donc de doser l'acide phosphorique soluble pour connaître la 
quantité de bicarbonate qui a passé à l'état de phosphate de sodium 
et d'y ajouter le bicarbonate correspondant à l'alcalinité. 

Pour effectuer ces deux dosages. M, Padé indique la méthode sui- 
vante : 

On fait les cendres de 25 c. c. de lait et on y dose l'alcalinité avec 
une solution d'acide sulfurique déci-normale ; le volume obtenu, 
multiplié par Og'",0336, donnç la quantité p. 100 de bicarbonate non 
transformé en phosphate. Dans cette solution neutre additionnée de 
2 c. c. d'une solution faiblement acétique d'acétate de sodium à 
10 p. 100, on dose l'acide phosphorique au moyen d'une liqueur titrée 
d'acétate d'uranium titrée de telle façon qu'elle corresponde, volume 
à volume, avec une solution de phosphate de sodium et d'ammonium 
à 3?%11 par litre; 1 c, c. de cette liqueur d'urane équivaut à ,01 
de bicarbonate de sodium pour 100 c. c. de lait. 

En additionnant les poids p. 100 de carbonate de sodium, donnés 
par l'alcalinité et le dosage de l'acide phosphorique, on obtient le 
poids total du bicarbonate ajouté à iOO c. c. de lait. 

Dosage du beurre au moyen du lactobut3rromètre de Marchand. — 

L'appareil se compose d'un tube en verre, fermé à l'une de ses extré- 
mités et divisé, dans sa partie inférieure, en trois parties de 10 c. c. 
On verse du lait jusqu'au premier trait, soit 10 c. c, et on y ajoute, 
d'après la modification apportée au procédé Marchand par le labora- 
toire municipal de Paris, 20 c. c. du mélange suivant :* 

Alcool à 90» 500 c. c. 

Ether à 66» lavé 500 c. c. 

Ammoniaque, D = 0,92 5 c. c. 

On agite et on maintient le tube pendant vingt à vingt-cinq minutes 
dans un bain-marie réglé exactement à 43-44<>. 

Le corps gras du lait se rassemble à la surface sous forme d'une 
couche huileuse dont on lit la hauteur sur l'échelle spéciale que 
porte la partie supérieure du tube. Soit n le nombre de divisions 
occupées par la couche éthéro-butyreuse, le poids x de beurre ren- 
fermé dans un litre de lait sera donné par la formule : 

X =11. 2,33 + 128^,60 

Dosage de la lactose. — Par la liqueur de Fehling. — On prend 
20 c. c. de lait auxquels on ajoute 30 c. c. d'eau et quelques gouttes 
d'acide acétique jusqu'à coagulation. On filtre, on lave le coagulum, 
puis on fait bouillir la liqueur filtrée pour coaguler l'albumine. On 
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filtre à nouveau en recueillant le liquide dans un matras jaugé, on 
lave le précipité et on complète le volume de 200 c. c. D'un autre 
côté, on fait bouillir dans une capsule de porcelaine 10 c. c. de liqueur 
de Fehling (voir Saccharimètre) et on y verse peu à peu, à Taide 
d'une burette graduée, la solution de lactose jusqu'à décoloration. 

Sachant que 10 c. c. de la liqueur de Fehling normale corresponr 
dent à 0,0675 de lactose, n étant le nombre de centimètres cubes de 
solution de lactose employée, la quantité en poids de lactose par 
litre de lait sera fournie par la formule : 

675 
n 

Par la méthode optique, — On prend 50 c. c. de lait que l'on addi- 
tionne de 5 c. c. d'une solution de sous-acétate de plomb, on laisse 
poser quelque temps, on filtre et on^examine le liquide, soit au pola- 
rimètre, soit au saccharimètre, avec un tube de 22 cent, de longueur, 
ou de 20 cent, en augmentant de 1/10 le résultat observé. 

Un degré de déviation, observé au polarimètre pour la lumière du 
sodium, correspond à 9^^,20 de lactose par litre de petit-lait ou à 
10 gr. environ de lactose par litre de lait. 

Un degré du saccharimètre correspond à 2^,03 de lactose par litre 
de petit-lait, ou à 2e'",20 de lactose par litre de lait. 

La lactose, qui est l'un des éléments les plus constants du lait, est 
souvent prise comme base du calcul pour le mouillage. Soit jo le poids 
trouvé de lactose par litre ; si l'on admet que le lait pur renferme 
en moyenne 50 gr. de lactose par litrCj, la quantité d'eau ajoutée sera 
fournie par la formule : 

«-'^ 

Dosage de la caBéine. — Voir ci-dessous le dosage de ce corps par 
le procédé Adam avec la modification apportée par M. J. Roux. 

Procédé d'analyse du D^ Adam. — L'appareil employé pour l'ana- 
lyse du lait par ce procédé se compose d'un tube muni de deux ren- 
flements d'une capacité totale de 50 à 55 c. c. 

La boule supérieure est partagée vers son milieu par un trait jau- 
geant 32 c. c. à partir du robinet. 

La boule inférieure est séparée de la précédente par un col étroit 
sur lequel est un trait jaugeant 10 c. c. à partir du robinet. — 
Cette boule s'effile inférieurement en une tubulure étroite terminée 
par un robinet. 

La tubulure porte un trait supérieur marqué 0, et un inférieur 
marqué 70 degrés. L'espace compris entre ces deux limites a une 
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capacité de 0<*,80 et est divisé en 70 degrés, dont chacun représente 
1 gr. de beurre par litre de lait. 
On introduit dans l'appareil 10 c. c. de lait, de la manière suivante : 
Le robinet est plongé par son extrémité dans le lait bien mélangé, 
on fait monter doucement par aspiration ce liquide jusqu'au trait 
10 c, c. ou un peu au-dessus. On ferme le robinet, on l'essuie ; puis 
on Tentr'ouvre légèrement, pour laisser écouler l'excès. On a ainsi, 
entre le robinet et le trait, 10 c. c. de lait exactement mesurés. 

On ver^e alors par l'ouverture supérieure de l'appareil, jusqu'au 
trait 32 c. c. une liqueur, dite liqueur normale, formée de : 

Alcool ammoniacal . . - 100 vol. 

Etherà65o . 110 vol. 

L'alcool ammoniacal est prépa.ré en mélangeant 833 c. c. d'alcool à 
90° avec 30 c. c. d'ammoniaque et complétant avec de l'eau le volume 
d'un litre. 

On bouche hermétiquement; puis on retourne l'appareil de 
manière à faire passer tout le liquide dans la grande boule où le 
mélange s'accomplit. On répète cette manœuvre jusqu'à ce qu'on ait 
obtenu une liqueur parfaitement homogène, et que les parois de 
l'appareil soient bien nettes. 

On place alors l'appareil sur un support ou sur une éprouvette, et 
on le laisse au repos pendant cinq minutes. Après ce temps, la sépa- 
ration est complète. Le liquide est partagé en deux couches : l'une 
supérieure et limpide contenant le beurre ; l'autre inférieure, opaline, 
renfermant tous les autres principes. 

Le conduit de la clef du robinet et la portion effilée située au- 
dessous, étant obtrués par une petite quantité de lait qu'il faut 
éliminer, on commence par ôter le bouchon de l'appareil, puis on 
entr'ouvre avec précaution le robinet. Le lait, plus dense que le 
liquide intérieur, se laisse déplacer par lui sans s'y mélanger. 
. Lorsque la séparation est ainsi bien complète, la liqueur inférieure 
est soutirée à un demi-centimètre près dans une éprouvette graduée 
ou dans un vase jaugeant exactement 100 c. c. On donne à l'appareil, 
solidement rebouché, une ou deux secousses, on le roule vivement 
entre les deux mains et on laisse reposer. Il se reforme inférieure- 
ment une nouvelle colonne opaline que l'on réunit à la première. En 
répétant une ou deux fois cette manœuvre, sans jamais laisser le 
liquide clair s'engager dans le robinet, on arrive à une séparation 
presque complète des deux couches. 

On verse alors dans l'appareil de l'eau distillée jusqu'au trait 32 c. c. 
de la grande boule, en prenant soin de la faire couler doucement de 
façon à ce qu'elle ne tombe pas directement dans la liqueur, mais 
s'étale en nappe sur les parois de l'appareil que l'on fait tourner 
lentement dans la main pendant cette affusion. Grâce à ces précau- 
tions, on évite tout trouble. L'eau, chargée des matières enlevées 
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aux parois et parfaitement limpide, occupe la partie inférieure de 
l'instrument, et au-dessus surnage le liquide butyreux. 

On laisse reposer cinq minutes, afin que la dissolution soit com- 
plète et on soutire avec précaution cette eau, que Ton réunit à la pre- 
mière liqueur recueillie dans l'éprouvette. 

Pour doser le beurre par pesée, après avoir éliminé l'eau engagée 
dans le robinet, on recueille la solution butyreuse dans une capsule 
tarée, on lave l'appareil avec 2 c. c. d'éther que l'on réunit à la solu- 
tion de beurre et on fait évaporer, d'abord à basse température, puis 
à l'étuve à 100®. L'augmentation de poids de la capsule donne la pro- 
portion de beurre. Si, au contraire, on veut faire le dosage volume-^ 
trique, on verse, avec les' précautions déjà indiquées pour l'eau, de' 
l'acide acétique dilué à 15 p. 100 jusqu'au trait 32 c. c. de la boule 
supérieure ; on laisse éclaircir, s'il y a lieu, et cette première portion 
d'acide est rejetée. On en remet alors une seconde dose égale à la pre- 
mière, et l'appareil est plongé dans un bain dont on élève lentement 
la température jusqu'à 75<>. A ce moment, la matière grasse remonte 
à la surface du liquide acide sous forme d'un anneau oléagineux. 

On retire l'appareil du bain et on ouvre avec précaution le robinet 
pour laisser écouler lentement le liquide aqueux. Le beurre descend 
dans la tubulure graduée et donne un premier chiffre trop fort, 
n'étant pas encore à l'état de pureté parfaite. 

On verse pour la troisième fois 2 à 3 c. c. du même acide, de 
manière à ne faire remonter le beurre que jusqu'à la partie moyenne 
de la petite boule, et l'on replace l'appareil dans le bain, dont on 
élève et maintient la température à 85<' — 90°, jusqu'à ce que le 
beurre ait acquis une limpidité parfaite, indice de sa pureté et de 
son homogénéité. On ouvre alors le robinet et on fait arriver le 
beurre dans le tube gradué. 

Avant d'effectuer la lecture, on reporte l'appareil dans le bain, qu'on 
amène à -j- 80°. Au bout de cinq minutes l'équilibre de température 
s'est établi, et on lit de haut en «bas sur l'échelle le nombre des divi- 
sions occupées par le beurre et dont chacune représente 1 gr. de ce 
corps par litre de lait. Si, par exemple, le beurre occupe 40 divisions, 
c'est que le lait en contient 40 gr. par litre. 

Pour le dosage de la caséine et de la lactose, on sépare le liquide 
de la couche éthéro-butyreuse, on le réunit aux eaux de lavage et on 
l'additionne de 2 c. c. d'acide acétique à 15 p. 100; on complète avec 
de l'eau le volume de 100 c. c, on agite et on laisse poser la caséine 
que l'on reçoit sur un filtre taré sec. On recueille ainsi un volume de 
liqueur variable selon la quantité du précipité, mais toujours à un 
titre décuple de celui du lait et ne contenant plus que les sels et la 
lactose que l'on peut doser au moyen de la liqueur de Fehling ou, 
directement, en faisant évaporer dans une capsule de platine tarée 
10 c. c. de cette liqueur ; on pèse, on incinère et, après une nouvelle 
pesée qui donne le poids des cendres, on en déduit celui de la lactose. 



Digitized by LjOOQ IC 



LAIT 251 

Quant à la caséine restée sur le filtre, on la lave à plusieurs reprises 
à Feau distillée. Le filtre, retiré avec précaution de Fentonnoir, est 
étalé, replié en deux et essoré fortement entre des feuilles de papier 
à filtrer, de façon à aplatir le plus possible la matière. Grâce à cette 
précaution, la dessiccation se fait très rapidement à Fétuve. "Le filtre 
sec, refroidi au-dessus d'acide sulfurique, est repesé rapidement, 
Fexcès de son poids sur la tare primitive donne le poids de la caséine 
contenue dans les 10 gr de lait. 

M. le D"* J. Roux (Mon. Scientif,, 1891, p. 478), après avoir constaté 
que par Femploi de l'acide acétique on n'arrive pas à précipiter la 
totalité des matières albuminoïdes du lait, a proposé Femploi de 
Facide trichloracé tique en solution aqueuse à 50 p. 100. Au liquide 
soutiré de la couche éthéro-butyreuse et renfermant la caséine, la 
lactose et les sels, on ajoute 2 c. c. d'acide trichloracétique à 50 p. 100, 
on agite, on recueille la caséine précipitée sur un filtre taré sec et on 
la lave avec 50 c. c. d'eau distillée additionnée de 1 c. c. de la solution 
d'acide trichloracétique. Le lavage terminé, on exprime le filtre aussi 
complètement que possible entre des doubles de papier à filtrer et on 
le sèche à Fétuve à 100®. L'augmentation de poids du filtre donne la 
proportion des matières albuminoïdes totales contenues dans 10 c. c. 
de lait. 

Procédé d'analyse duD»*G. Quesneville {Mon. Scientif,, 1884, p. 531). 
— Ce procédé consiste à déterminer la densité du lait à + 15<>, la 
densité du même lait débarrassé de crème ou lactosérum et le volume 
de la crème. A l'aide de tableaux on en déduit le mouillage du lait, 
en fonction de la seule densité du lactosérum, et ce résultat, une fois 
connu, le poids du beurre se déduit du volume de la crème. Enfin, 
connaissant le poids du beurre et la densité du lait à + 15°, un der- 
nier tableau donne le poids de Fextrait. 

Détermination du mouillage. — Pour préparer le lactosérum et 
obtenir une séparation complète de la crème, on fait usage d'une solu- 
tion préparée en mélangeant : 

Lessive de soude à D = l.Si- 32 c. c. 

Ammoniaque à 0=0.93. ..... 225 c. c. 

Ce mélange doit avoir une densité de 1 à + 15» ; dans le cas con- 
traire, on Famène facilement à la densité voulue par addition de quel- 
ques gouttes de soude ou d'ammoniaque. 

L'opération se fait dans un crémomètre spécial ou crémomètre à 
déplacement de 6 cent, de diamètre, ouvert à sa partie supérieure et 
terminé à sa partie inférieure par un robinet. L'appareil est gradué 
pour 250 c. c. de liquide. Les divisions, à partir du qui est en haut, 
représentent des 5 c. c. ; elles sont distantes de 1™"»,8 et portent une 
subdivision correspondant à 2'=<=,5. 
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On introduit dans le crémomètre 2o0 c. c. de lait auxquels on 
ajoute 4 c. c. de la solution alcaline, on agite et on abandonne le 
tout au repos pendant i2 heures dans une étuve à 40^^ ou, à la tempé- 
rature ordinaire, si le lait additionné de la solution a été versé dans le 
crémomètre après avoir été porté à la température de 40<'. La crème 
se sépare presque complètement et la quantité de corps gras restée 
en solution dans le lactosérum est sensiblement constante et égale à 
OK^ôO par litre. On mesure le volume de la crème, on soutire le lacto- 
sérum et on en prend la densité à + 15<», de laquelle on déduit, à 
Taide du tableau suivant, la proportion d'extrait par litre de lacto- 
sérum et la proportion d'eau qui a pu lui être ajoutée. 



MOUILLAGE D'UN LAIT MOYEN 



DENSITÉ 


EXTRAIT 


UOUILLAGE 


DENSITÉ 


EXTRAIT 


MOUILLAGE 


du lactosérum 
à -+- 15» 


àlOQo 

de i litre de 

lactosérum 


p. 100 
en volume 


du lactosérum 
à H- 15*» 


à 100» 

de 1 litre de 

lactosérum 


p. 100 
en volume 




gr. 






gr. 




1036,4 


96,5 


0,0 


1 021,5 


57,0 


41,0 


36,0 


95,4 


1,1 


21,0 


55,7 


42,3 


35,5 


94,1 


2,5 


20,5 


54,3 


43,7 


35,0 


92,8 


3,8 


20,0 


53,0 


45,1 


34,5 


91,4 


5,3 


19,5 


51,7 


46,4 


34,0 


90,1 


6,6 


19,0 


50,4 


47,8 


33,5 


88,8 


8,0 


18,5 


49,0 


49,2 


33,0 


87,5 


9,4 


18,0 


47,7 


50,6 


32,5 


86,1 


10,8 


n,5 


46,4 


51,9 


32,0 


84,8 


12,1 


1^,0 


45,1 


53,3 


31,5 


83,7 


13,5 


16,5 


43,7 


54,7 


31,0 


82,2 


14,9 


16,0 


42,4 


56,1 


30,5 


80,8 


16,2 


15,5 


41,1 


57,4 


30,0 


79,5 


17,6 


15,0 


39,8 


58,8 


29,5 


78,2 


19,0 


14,5 


38,4 


60,2 


29,0 


76,9 


20,4 


14,0 


37,1 


61,6 


28,5 


75,5 


21,7 


13,5 


35,8 


62,9 


28,0 


74,2 


23,1 


13,0 


34,5 


64,3 


27,5 


72,9 


24,5 


12,5 


33,1 


65,7 


27,0 


71,6 


25,9 


12,0 


31,8 


67,1 


26,5 


70,2 


27,2 


11,5 


30,5 


68,4 


26,0 


68,9 


28,6 


11,0 


29,2 


69,8 


25,5 


67,6 


30,0 


10,5 


27,8 


71,2 


25,0 


66,3 


31,4 


10,0 


26,5 


72,5 


24,5 


64,9 


32,7 


9,5 


25,2 


73,9 


24,0 


63,6 


34,1 


9,0 


23,9 


75,3 


23,5 


62,3 


35,5 


8,5 


22,5 


76,7 


23,0 


61,0 


36,8 


8,0 


21,2 


78,0 


22,5 


59,6 


38,2 


7,5 


19,9 


79,4 


22,0 


58,3 


39,6 


7,0 


18,6 


88,8 
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Détermination du poids du beurre, — Le mouillage du lait ayant 
été déterminé par la densité du lactosérum et connaissant d'un autre 
côté le volume occupé par la crème dans le crémomètre, on en déduit, 
à l'aide du tableau suivant, le poids du beurre correspondant. 
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48 


7,4 


4,4 


8,4 


5,0 


5,6 


10,3 


6,2 


11,4 


6,8 


13,0 


7,8 


20 


8,6 


5,2 


9,7 


5,8 


6,4 


11,7 


7,0 


12,9 


7,7 


14,5 


8,7 


22 


9,8 


5,9 


10,9 


6,5 


7,2 


13,1 


7,8 


14,3 


8,6 


16,0 


9,6 


24 


11,0 


6,6 


12,2 


7,3 


8,0 


14,5 


8,7 


15,8 


9,4 


17,5 


10,5 


26 


12,2 


7,3 


13,4 


8,0 


8,8 


15,8 


9,5 


17,2 


10,3 


19,0 


11,4 


28 


13,4 


8,0 


14,7 


8,8 


9,6 


17,2 


10,3 


18,7 


11,2 


20,5 


12,3 


30 


14,6 


8,8 


15,9 


9,5 


10,3 


18,6 


11,1 


20,1 


12,1 


22,0 


13,2 


32 


15,8 


9,5 


17,2 


10,3 


11,1 


20,0 


12,0 


21,6 


12,9 


23,5 


14,1 


34 


17,0 


10,2 


18,4 


11,0 


11,9 


1,3 


12,8 


23,0 


13,8 


25,0 


15,0 


36 


18,2 


10,9 


19,7 


11,8 


12,7 


22,7 


13,6 


24,5 


14,7 


26,5 


15,9 


38 


19,4 


11,6 


20,9 


12,5 


13,5 


24,1 


14,4 


25,9 


15,5 


28,0 


16,8 


40 


20,6 


12,4 


22,2 


13,3 


14,3 


25,5 


15,3 


27,4 


16,4 


29,5 


17,7 


42 


21,8 


13,1 


23,4 


14,0 


15,1 


26,8 


16,1 


28,8 


17,3 


31,0 


18,6 


44 


23,0 


13,8 


24,7 


14,8 


15,9 


28,2 


16,9 


30,3 


18,1 


32,5 


19,5 


46 


21,2 


14,5 


25,9 


15,5 


16,7 


29,6 


17,7 


31,7 


19,0 


34,0 


20,4 


48 


25,4 


15,2 


27,2 


16,3 


17,5 


31,0 


18,6 


33,2 


19,9 


35,5 


21,3 


50 


26,6 


16,0 


28,4 


17,0 


18,3 


31,3 


19,4 


34,6 


20,8 


37,0 


22,2 



V = centimètres cubes. 

n = divisions du crémomètre. 

Examen micrOBCopique. — L'examen microscopique est indispen- 
sable pour reconnaître certaines altérations du lait et particulière- 
ment celles dues à diverses maladies des vaches. C'est ainsi que l'on 
peut déceler facilement dans le lait les globules de pus ou de sang. Les 
globules de colostrum sont l'indice d'un lait provenant d'une vache 
récemment vélée, ce lait est légèrement purgatif. 

L'addition de fécule ou d'amidon est facilement décelée au moyen 
du microscope. 

LANOLINE 



La lanoline brute extraite du suint est une masse brune, visqueuse, 
d'odeur désagréable, pouvant renfermer 25 p. 100 d'acides gras. 

La lanoline purifiée du commerce est de couleur jaunâtre, d'odeur 
aible ; elle fond à 42-44\ Elle est soluble dans l'éther, le chloro- 
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forme, le sulfure de carbone, insoluble dans Falcool même à chaud. 
Elle n'est pas saponifîable, mais s*émulsionne très facilement avec 
Teau ne renfermant que des traces de carbonate de sodium. 

D'après Liebreich, la lanoline se reconnaît en ce que, dissoute dans 
l'anhydride acétique, elle prend u«e coloration verte par addition de 
quelques gouttes d'acide sulfurique. 

La lanoline peut être falsifiée par addition d'eau, de glycérine ou 
de corps gras. 

Le dosage de l'eau se fait par dessiccation à ilO® d'un poids connu 
de la matière. La perte ne doit pas dépasser 30 p. 100. 

Pour rechercher la glycérine, on fait bouillir la lanoline avec de 
l'eau ; après refroidissement, on évapore l'eau au bain-marie, la glycé- 
rine reste comme résidu. 

La présence d'un corps gras peut être décelée en faisant chauffer la 
lanoline avec de la potasse alcoolique. Après saponification du 
corps gras on ajoute de l'eau, la lanoline se sépare et la solution de 
savon, traitée par un acide, laisse remonter les acides gras que Ton 
peut recueillir et peser. 

Quant aux matières minérales ajoutées frauduleusement, on peut 
facilement les reconnaître par incinération du produit qui, s'il est 
pur, ne doit pas donner plus de 0,2 p. 100 de cendres. 



LEVURE 

La levure de bière est de couleur ambrée, sa saveur ne doit être 
que légèrement acide elle ne doit pas présenter d'odeur de lait aigri ou 
de fromage fermenté. Elle peut renfermer des ferments étrangers 
(lactique, butyrique, acétique, etc.). Les levures pressées du com- 
merce sont quelquefois falsifiées par du plâtre on de la craie. Elles 
renferment presque toujours des quantités variables d'amidon, qu'on 
leur ajoute au moment de leur préparation pour leur donner une 
consistance plus ferme et dont la proportion peut atteindre jusqu'à 
20 et 40 p. 100. 

Examen microBCôpique. — A l'examen au microscope, la levure de 
bière se présente sous la forme de petits globules arrondis, légère- 
ment ovales, présentant toujours en leur milieu une zone plus claire. 
La levure basse se distingue de la levure haute en ce que la première 
est formée presque exclusivement de cellules isolées, tandis que la 
seconde offre des ramifications formées de 10 à 12 cellules, mais 
lorsque son développement a été rapide, les cellules ne sont réunies 
que deux par deux, rarement trois par trois et, lorsqu'elles ne crois- 
sent plus, les cellules sont isolées; aussi est-ce sous cette forme que 
se présente en général la levure industrielle. 



Digitized by VjOOQ IC 



LEVURE 26b 

Le ferment lactique se reconnaît à la présence de bâtonnets un peu 
allongés, deux fois plus longs que larges et légèrement étranglés au 
milieu. 

Le ferment butyrique est en bâtonnets un peu plus gros, non 
étranglés au milieu et arrondis aux extrémités. 

Le ferment acétique se présente sous forme de petites cellules sou- 
dées les unes aux autres en forme de chapelet. On ne peut l'observer 
qu'avec un fort grossissement. 

Si la levure renferme des matières amylacées, celles-ci sont décelées 
par l'examen microscopique, surtout en présence d'une solution 
aqueuse d'iode que leur communique une coloration violet intense. 

Détermination du pouvoir fermentescible. — Dans un ballon de 
1 litre muni d'un tube de dégagement à chlorure de calcium, on intro- 
duit 400 c. c. d'une solution de sucre de canne à 10 p. 100 et 10 gr. 
de levure délayée dans un peu d'eau. On pèse le tout et on laisse fer- 
menter à une température de 30o. Au bout d'un temps déterminé, 
soit 24 heures, on pèse de nouveau l'appareil. La perte de poids 
donne la proportion d'acide carbonique dégagé. On en déduit la pro- 
portion de sucre qui a fermenté, sachant qu'à 48,88 d'acide carbo- 
nique correspond 100 de sucre interverti. 

On peut aussi se servir du zymomèlre de Zincholle ou du îevuro' 
dynanomètre de Billet. 

Dosage de l'eau. — 10 gr. de levure sont desséchés à l'étuve à la 
température de 100 à 105°. La perte de poids donne la proportion 
d'eau. 

Dosage des cendres. — 10 gr. de levure sont incinérés dans une 
capsule de porcelaine. Le poids du résidu donne la proportion de 
cendres. L'incinération de la levure ne doit pas être faite dans une 
capsule de platine qui se trouverait percée par suite de la présence 
dans les cendres d'une forte proportion de phosphates. 

Dosage de l'azote. — Ce dosage se fait sur 0&fj5 par la méthode à la 
chaux sodée. 

Recherche de matières minérales. — Leur présence est facile à 
déterminer dans les cendres dont le poids, si la levure est falsifiée, 
est sensiblement augmenté. 

Dosage de l'amidon (Sidersky. Revue de Chim. Analy. appliquée, 
1. 1, p. 14). — On pèse iz^^Zl de levure que l'on introduit avec 60 c. c. 
d'eau dans une fiole jaugée de 100 c. c. On y ajoute 0g%5 d'acide 
salicylique et on fait bouillir une heure. Tout l'amidon se dissout. 
Après refroidissement, on ajoute 1 c. c. d'ammoniaque et on com- 
plète avec de l'eau le volume de 100 c. c. ; on agite et on filtre. Le 
liquide filtré, examiné au saccharimètre Laurent, donne directement 
la proportion p. 100 d'amidon. 
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LICHENS A ORSEILLE 

Les lichens employés pour la fabrication de Torseille appartiennent 
à des espèces terrestres ou marines. Les espèces terrestres sont les 
moins riches, elles appartiennent aux genres Variolaria, Lecanora et 
Lichen. 

Les orseilles de mer, plus estimées, appartiennent au genre Rocella. 

D'après Stenhouse, pour apprécier la valeur comparative des lichens, 
on en prend 100 gr. que Ton fait macérer pendant quelques minutes 
avec un lait de chaux ou une solution de soude. On exprime et on 
précipite la liqueur filtrée par de l'acide chlorhydrique. 

Le dépôt blanc obtenu est recueilli sur une toile, égoutté et pesé ; on 
le délaye dans un peu d'eau, puis on lui ajoute, goutte à goutte, en 
agitant, une solution de chlorure de chaux ou de chlorure de soude 
jusqu'à ce que la nuance rouge violacée qui se produit ait atteint son 
maximum d'intensité. En faisant l'expérience comparativement avec 
un même poids d'un lichen connu, on peut en déduire approxima- 
tivement la valeur du produit examiné. 

On peut aussi épuiser 100 gr. de lichen par de l'eau alcaline, éva- 
porer la liqueur filtrée à 100 c. c. et y déterminer la formation de la 
matière colorante par addition de 30 gr. d'ammoniaque. 

Un essai de teinture (voir Orseille) fait, avec de la laine mordancée, 
comparativement avec un type, fournit une indication suffisante sur 
la richesse du produit en matière colorante. 



M 



MALT 

Le malt est de l'orge germée dans laquelle, par le fait de la germi- 
nation, s'est développé un ferment spécial, la diastase, capable de 
transformer l'amidon en matière sucrée. 

Dosage de l'eau. — On prend un poids déterminé de malt pulvérisé 
que l'on fait sécher à l'étuve à 100-110°. La perte de poids donne la 
proportion d'eau. 

Dosage de l'extrait. — On chauffe au bain-marie à OO-TO^', 10 gr. de 
malt moulu délayé dans 20 c. c. d'eau, jusqu'à ce que la liqueur ne 
colore plus en bleu l'eau d'iode. On recueille la drèche sur un filtre 
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taré et on la lave avec de Teau à 70«^ ; on la fait sécher à l'étuve à 
100-110*» et on la pèse. 

Eq retranchant du poids du malt le poids de l'eau qu'il renfermait 
et le poids de la drèche, on obtient son rendement en extrait. 

D'après Balling, pour déterminer le rendement en extrait d'un malt, 
on introduit dans une petite chaudière tarée 100 gr. de malt moulu 
el 400 gr. d'eau, on laisse macérer pendant une heure à froid, puis 
on chaufife au bain-marie, sans dépasser 60*^, pendant 40 à 50 minutes 
jusqu'à ce que la liqueur ne colore plus en bleu l'eau d'iode. On porte 
le liquide pendant cinq minutes à Tébullition, on abaisse sa tempéra- 
ture à 38°, puis on ajoute assez d'eau pour que le liquide de la chau- 
dière pèse 533 gr. Comme on admet en général que le malt renferme 
33 p. 100 de matières insolubles ou drèches, le volume du liquide 
se trouve ainsi ramené à 500 gr. On laisse refroidir la liqueur à 17<»,5. 
et on en prend la densité avec le saccharomètre Balling, ce qui donne 
la richesse du moût en extrait. En multipliant le résultat par 5, on 
obtient le rendement p. 100 du malt, en extrait. 

Dosage de la maltose. — Pour doser la maltose que renferme le 
moût, préparé comme on Fa indiqué précédemment en vue de la dé- 
termination de l'extrait, on peut opérer au moyen de la liqueur de 
Fehling par la méthode volumétrique ou mieux par la méthode pon- 
dérale de Soxhtel. (V. Saccharimétrie.) 

On obtient ainsi des résultats exacts. Mais pour les essais techniques 
on emploie assez souvent la méthode de Reischauer qui est plus expé- 
ditive. 

A l'aide d'une pipette spéciale on introduit dans une série de 
tubes à essais 1«%5, 1",4, 1*«,3 etc.... de liqueur de Fehling et 
Ton ajoute ensuite à chaque tube 5 c. c. de moût suffisamment 
étendu (1/40 dans le cas où 50 gr. de malt ont été amenés à 400 gr. 
de moût). 

On mélange le contenu des tubes en faisant tourner avec précaution 
le support, et l'on place le système dans l'eau bouillante d'un bain- 
marie. Dans ces conditions, le liquide d'un certain nombre de tubes 
est réduit ; d'autres, au contraire, sont bleus. Entre ces deux séries 
de tubes se trouve celui ne renfermant ni excès de maltose, ni 
liqueur cuivrique inattaquée. 

Pour plus de sûreté, on filtre rapidement le contenu des tubes et 
l'on fait une contre-épreuve avec une solution de dextrose pure ou 
du ferrocyanure de potassium, et, d'autre part, avec une goutte de 
liqueur cuivrique. 

Si k représente le nombre de centimètres cubes de solution cui- 
vrique décomposée, Se la densité du moût non étendu, v le volumef 
du moût étendu nécessaire pour la réduction complète, n le coeffi- 
cient de dilution, (soit 1 /40si 50 gr. de malt ont été étendus à 400 ce.) 
comme on admet que 100 c. c. de liqueur de Fehling sont réduits 

DICT. SUBST. ORGAN. 1^ 
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par 0«',0778 de maltose, on aura, pour la proportion de maltose M/ 
contenue dans 100 parties de moût : 

„, 0,778 X A' xn 
Y X Se 

et, si e représente la quantité d*ex trait, le rapport de la maltose 
aux matières non sucrées sera donné par la formule 

Mt i 



m 

Dosage de la dextrine. — La dextrine contenue dans un moût peut 
être déterminée rapidement à Faide du polarimètre. 

La teneur en maltose, multipliée par 2,5, donne la rotation de la 
maltose ; celle-ci, retranchée de la déviation totale, donne la rotation 
de la dextrine et cette dernière, divisée par 3,4, donne, en grammes, 
la teneur en dextrine. 

On peut aussi doser la dextrine par sa transformation en dextrose. 
On prend 10 c. c. de moût dilué de façon à ce que sa teneur en 
extrait soit d'environ 5 p. 100 et on les chaufife pendant 6 heures à 
HO» dans un matras hermétiquement fermé avec l«'',b d'acide sulfu- 
rique dilué à 16 p. 100. La dextrine et la maltose sont ainsi trans^ 
formées en dextrose. On neutralise l'acide sulfurique et on complète 
le volume de 1000 c. c. Au moyen de la liqueur de Fehling (v. Sac- 
charimétrie) on dose alors la dextrose totale dont on retranche celle 
qui a pris naissance aux dépens de la maltose, sachant qu'à 19 parties 
de maltose correspondent 20 parties de dextrose. La différence, mul- 
tipliée par 9/10, donne la proportion de dextrine. 

Détermination du pouvoir diastasique du malt. — Cette détermi- 
nation est basée sur ce fait reconnu par Kjeldahl que le pouvoir dias- 
tasique du- malt est proportionnel à la quantité d'amylase, tant que le 
pouvoir réducteur du mélange d'amylase et d'amidon ne dépasse pas 
45 p. 100 de celui qu'il prendrait s'il renfermait toute la maltose 
que l'amidon peut fournir et que, dans ces conditions, le pouvoir 
réducteur est proportionnel à la quantité d'amylase présente. 

Au lieu d'opérer comme le faisait Kjeldahl sur de l'empois d'ami- 
don, Lintner fait usage d'une solution d'amidon soluble préparée en 
traitant à 40°, pendant 3 jours, de la fécule de pomme de terre par de 
l'acide chlorhydrique à 7,5 p. 100. On lave par décantation jusqu'à 
ce que l'eau de lavage cesse d'être acide et on sèche à l'air la poudre 
blanche obtenue, qui est de l'amidon soluble dans l'eau chaude. 

Pour déterminer le pouvoir diastasique d'un malt, on en épuise 
25 gr., finement moulus, par 500 c. c. d'eau pendant 6 heures à la 
température ordinaire* On filtre, et, dans une série de 10 tubes à 
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essais renfermant chacun 10 c. c. d'une solution à 2 p. 100 d'amidon 
soluble, on verse 0",1, 0""2, 0«°, 3... 1 c. c. de l'extrait de malt. On 
agite, et, au bout d'une heure, on dose le sucre formé dans chaque 
tube au moyen de la liqueur de Fehling. A cet effet, on verse dans 
chaque tube 5 c. c. de liqueur cupro-potassique, on agite et on place 
les tubes pendant 8 minutes dans un bain d'eau bouillante. Le 
tube dans lequel la réduction est complète indique le volume d'ex- 
trait de malt nécessaire pour produire la quantité de sucre réduisant 
5 c. c. de liqueur de Fehling. 

Prenant pour unité et désignant par 100 la puissance diastasique 
d'un malt dont l'extrait, préparé comme précédemment, suffit, à la 
dose de 0*^,1, pour [produire la réduction de 5 c. c. de liqueur de 

Fehling, il suffit de calculer la valeur du rapport — , n étant le 

volume d'extrait introduit dans le tube où la réduction est complète, 
pour avoir une expression de la puissance diastasique du malt exa- 
miné. On corrige naturellement ce chiffre de la teneur en eau du malt. 



MELASSE 



Détermination de la densité. — ,La densité est prise au moyen 
d'un aréomètre Baume graduéde37 à 40**, après avoir eu la précaution 
de chauffer au préalable la mélasse à 100° au bain-marie pour en 
expulser les bulles d'air qu'elle peut contenir. La table ci-dessous de 
Gollardeau- Vacher indique les corrections à faire quand on n'opère 
pas à 15» : 



TEMPÉRATURES 






DEGRÉS 


DE l'aréomètre 






10 


36,6 


37,6 


38,7 


39,7 


40,6 


41,6 


42,6 


11 


36,7 


37,7 


38,7 


39,7 


40,7 


41,7 


42,7 


12 


36,8 


37,8 


38,8 


39,8 


40,8 


41,7 


4^z;7 


13 


36,9 


37,9 


38, y 


39,9 


40,8 


41,8 


42,8 


14 


36,9 


37,9 


38,9 


39,9 


40,9 


41,9 


42,9 


15 


37,0 


38,0 


39,0 


40,0 


41,0 


42,0 


43,0 


16 


37,0 


38,1 


39,0 


40,0 


41,0 


42,0 


43,0 


17 


37,1 


38,1 


39,1 


40,1 


41,1 


42,1 


43,1 


18 


37,1 


38,2 


39,2 


40,1 


41,1 


42,1 


43,1 


19 


37,2 


38,2 


39,2 


40,2 


41,2 


42,2 


43,2 


20 


37,2 


38,3 


39,3 


40,2 


41,3 


42,3 


43,2 



Comme les aréomètres ne donnent jamais d'indications bien exactes 
avec des liquides épais comme les mélasses, M. Sidersky indique la 
méthode suivante pour en déterminer la densité d'une façon précise. 
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Dans un ballon jaugé de 50 c. c. et taré ou introduit, à l'aide d'un 

entonnoir, de la mélasse chaufifée, jusqu'à une hauteur quelconque 

inférieure au trait de jauge. On laisse refroidir à 15° et on pèse, ce qui 

donne le poids P de mélasse introduite dans le ballon. A l'aide d'une 

burette graduée on complète alors avec de l'eau le volume exact de 

50 c. c. ; soit a le volume de l'eau, 50 — a représentera le volume de la 

p 

mélasse et sa densité sera donnée par la formule r^r 

^ 50 — a . 

Dosage des cendres. — On incinère dans une capsule de platine 
2 gr. de mélasse auxquels on ajoute quelques gouttes d'acide sulfu- 
rique. A la fin on chauffe assez fortement pour décomposer les bisul- 
fates, on laisse refroidir et on pèse. Le poids obtenu est multiplié par 
0,9 pour tenir compte de l'acide sulfurique ajouté. 

Dosage du sacre cristallisable et de la raffinose. — On pèse le 
double du poids normal pour le saccharimètre Laurent, soit 16,2 x 2 
ou 32,4 de mélasse que l'on dissout avec de l'eau dans une fiole jaugée 
de 200 c. c. On y ajoute un léger excès de sous-acétate de plomb à 30" B. 
(soit 5 à 10 p. 100 du volume du liquide) jusqu'à ce que le liquide ait 
pris une teinte blanchâtre ou grisâtre et on complète avec de l'eau le 
volume de 20O c. c. On agite, on filtre et on observe le liquide clair 
au saccharimètre dans un tube de 20 cent. On prélève ensuite 100 c. c. 
du liquide filtré dans un petit matras jaugé de 100-1 10 c. c. et on y 
ajoute 10 c. c. d'acide chlorhydrique fumant. On plonge le matras 
dans l'eau d'un bain-marie dont on élève la température à 69® en 
15 minutes. Ce degré atteint, on laisse refroidir le matras. Si le 
liquide est coloré, on lui ajoute 1 gr. de noir animal sec en poudre, on 
agite, on filtre et on observe la liqueur au saccharimètre dans un tube 
de 22 cent, en notant exactement sa température au moment de 
l'observation. 

On calcule ensuite la saccharose par la formule de Clerget : 

100 



sucre cristallisable = S 



144 — 0, 5 / 



dans laquelle S représente la somme des polarisations à droite et à 
gauche et t la température au moment de l'observation saccharimé- 

trique du liquide interverti. Voir, pour le calcul de . , _ ^ , la 

table de Casemajor. (V. Saccharimélrie.) 

Lorsque les mélasses, comme celles notamment qui proviennent des 
sucrateries, renferment de la raffinose en proportion notable, le 
procédé précédent n'est plus exact et il est préférable d'avoir recours 
à la méthode d'analyse de Lindet. (Soc, Ch., t. II, 1889, p. 327). - 
Cette méthode, comme la précédente, repose sur la polarisation du 
liquide sucré avant et après l*inversionj mais en substituant à l'in* 
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version en présence de Facide seul, Fin version en présence de l'acide 
et de zinc en poudre. 

On pèse 16e%2 x 2 ou 32g'",4 de mélasse que l'on dissout dans Feau 
de façon à former 200 ce. On prélève 100 ce. de la solution dans 
une fiole jaugée à 100-110 c c On lui ajoute pour la décolorer 10 c c 
de sous-acétate de plomb, on agite, on filtre et on observe au saccha- 
rimètre dans un tube de 22 cent. 

On prélève ensuite 50 c. c. du liquide primitif que Fon introduit 
avec 10 à 15 gr. de zinc en poudre dans une fiole jaugée de 101 c. c. 
On plonge la fiole dans un bain-marie d*eau bouillante et on y ajoute 
peu à peu, toutes les 5 minutes, en quatre ou cinq fois, 10 à 15 c. c. 
d'acide chlorhydrique ; on laisse refroidir, on complète avec de Feau 
le volume de 101 c c. On agite, on filtre et on observe la liqueur au 
saccharimètre dans un tube de 40 cent, ou dans un tube de 20 cent., 
en multipliant dans ce cas par 2 la déviation observée. 

La proportion de sucre cristallisable peut être calculée, comme 
dans le cas précédent, au moyen de la formule de Cierge t ; 

sucre cristallisable = S 



144 — 0,5 t 



On peut aussi employer les formules de Creydt relatives au dosage 
de la saccharose et de la raffinose : 

sucre cristallisable = - ' 



et raffinose = 



0,801 

A— S 



1,54 

dans lesquelles 

A = la polarisation directe. 

G = la somme algébrique des polarisations , 

S = la quantité de sucre cristallisable. 

La méthode officielle adoptée récemment pour l'analyse des 
mélasses comporte le même mode opératoire, mais diffère dans Fap- 
plication des formules. 

Soit D la polarisation directe 

d la polarisation après Finversion, laquelle entre dans la for- 
mule avec son signe positif ou négatif. 

S la quantité de sucre cristallisable 

t la température à laquelle d a été observé 



i 
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Si rf X 3,125 est plus petit que D, c'est que le produit renferme de 
la raffinose et il faut employer les formules : 

sucre cristallisable = 0,513 D — 1,209 d 

j) s 

raffinose = — r-r — 

dans lesquelles rf a dû être observé à 20°. 

Si rf X 3,125 est plus grand que D, c'est que la matière renferme 
des substances communément désignées sous le nom de glucose, on 
emploie alors la formule : 

• * !.. VI 200(D — rf ) 
sucre cristallisable = — ^ -— ^ 

D'après Gunning, pour doser la raffinose dans les mélasses de bet- 
teraves, on introduit 12 gr. de mélasse dans un matras jaugé de 
150 c. c, on ajoute 12 c. c. d'eau et la quantité de solution d'alun 
nécessaire pour neutraliser la mélasse. On fait dissoudre la mélasse, 
on ajoute de l'esprit de bois jusqu'au trait marquant 150 c. c, on 
agite, on filtre, et sur 100 c. c. de la liqueur filtrée, on oyère par 
la méthode ordinaire. (Voir Saccharimétrie.) 

Dosage de la glucose ou sucre incristallisable. — On pèse 10 gr. de 
mélasse que l'on dissout dans l'eau de façon à former 100 c. c. et, à 
l'aide d'une burette graduée, on verse cette solution dans un tube à 
essai contenant 1, 2, 3, 4 ou 5 c. c. de liqueur cupropotassique, 
jusqu'à décoloration. On emploie une quantité de liqueur cupro- 
potassique telle qu'il faille au plus 15 c. c. de la solution de mélasse 
pour la décolorer. (Voir Saccharimétrie,) 

Soit que pour décolorer a centimètres cubes de la liqueur cui- 
vrique, dont 1 c. c. = 0,00526 de glucose, il ait fallu n centimètres 
cubes de la solution de mélasse à 10 p. 100. La teneur de la mélasse 

en glucose sera donnée par la formule J:B5-2UL. 

Les solutions de mélasse étant toujours assez fortement colorées, il 
est souvent difficile de bien saisir le moment de la décoloration de la 
liqueur cuivrique, on obtient des résultats plus exacts par la méthode 
pondérale de Soxhtel. (Voir Saccharimétrie.) 

Analyse des mélasses par fermentation. — Ce procédé est quel- 
quefois employé pour l'analyse des mélasses employées en distillerie. 
On pèse 250 gr. de mélasse, s'il s'agit de mélasse de betteraves, ou 
1878%50 si l'on opère sur de la mélasse de cannes. On les dissout 
dans 500 à 600 c. c. d'eau et on neutralise exactement la liqueur avec 
de l'acide sulfurique dilué, puis on l'acidifie en lui ajoutant une 
quantité d'acide sulfurique titré, correspondant à l^^S à 2 gr. d'acide 
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sulfurique SO*H*. On fait bouillir et, après refroidissement de la 
liqueur, on ajoute de l'eau de façon à former un volume total de 
1 .250 c. c. sur lesquels on prélève 250 c. c. pour y doser Tacide sulfu- 
rique libre. Si la dose trouvée correspond bien à I8f,5 à 2 gr. d'acide 
libre, on procède de suite à la fermentation, sur le litre restant corres- 
pondant à 200 gr. de mélasse de betteraves ou 150 gr. de mélasse 
de cannes. Ce liquide est introduit dans un flacon de 2 litres avec 
10 gr. de levure de bière et quelques goûtes d'huile pc 
cher la mousse de déborder. Le flacon est fermé par un 
traversé par un tube en S contenant un peu de mercure et 
à une température de 25 à 30<*. La fermentation termin 
Ton reconnaît à la cessation de dégagement d'acide carbo 
ce que la densité du liquide ne change plus, on procède à ] 
tien, on recueille la moitié du liquide distillé et on en pren 
alcoométrique (voir Alcoométrie) que l'on rapporte, par l 
iOO gr. de mélasse. Sachant que 100 kilogr. de sucre pur d 
à 61 litres d'alcool à 100<^, on en déduit la teneur en su 
mélasse. 

Si l'opération a été faite dans de bonnes conditions 
ramenée avec de l'eau à son volume primitif doit encore 
la même acidité qu'avant la fermentation, elle ne doit plu 
renfermer de sucre, ce dont on peut s'assurer avec la liqu< 
potassique ou par un essai au saccharimètre. Mais il est 
de contrôler l'opération par un essai comparatif fait, dans 
conditions, avec la même levure. On prend 100 gr, ^e si 
blanc que l'on dissout dans 5 à 600 c. c, d'eau, on fait 
liqueur avec 1 gr. d'acide tartrique, puis on y ajoute env 
d'une matière azotée telle que l'urée, ainsi que du phospl 
moniaque , puis les 10 gr. do levure. La fermentation ter] 
dose l'alcool dans la liqueur comme précédemment. 



MÉTHYLANILINES 

La monométhylaniline est un liquide incolore, bouillant i 
densité à 15<> = 0,976, 

Le chlorure de chaux la colore en violet, puis en brun, l's 
mique en jaune, en brun, puis en vert; l'acide iodique ei 
violet, puis en brun ; l'acide sulfurique, mêlé d'acide nitriqv 
rouge, puis en vert. 

La diméthylaniline est un liquide incolore, cristallisant 
bouillant à i92o. Sa densité = 0,955. 

Le chlorure de chaux la colore en jaune faible ; l'acide < 
*en brun passant au bleu ; l'acide iodique en violet passant 
l'acide sulfurique, additionné d'acide nitrique, en acajou. 
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Les méthylanilines commerciales sont en général constituées par 
des mélanges en proportions variables de mono et de diméthylani- 
line, elles peuvent en outre renfermer de l'aniline et des homologues 
supérieurs. 

Recherches des homologues supérieurs. — On soumet 100 c. c. du 
produit à là distillation. La proportion d'homologues supérieurs sera 
d'autant moindre qu'il y aura moins de résidu à 193 ou 194<*. 

Voici, d'après Schulze (Chemie des Steinkohlentheers)^ les résultats 
fournis par quelques diméthylanilines commerciales : 

Densité Volumes distillés sur 100 c. c. à 

192» 193» 194» 

90 
90 



0,961 


2 


76 


0,961 


2 


90 


0,961 


15 


80 


0,958 


3 


91 


0,960 


4 


90 



Recherche et dosage de l'aniline. -— On mélange le produit avec 
deux fois son volume d'éther et on ajoute de l'acide sulfurique. Dans 
le cas de la présence d'aniline, il se forme un précipité cristallin. 

Pour le dosage (F. Reverdin et Ch. de la Harpe, Chemiker Zeilung, 
1889, p. 387 et 5oc. Ch., 1889 (l),p. 596), on pèse 7 à 8 gr. du mélange 
que l'on dissout dans 28 à 32 c. c. d'acide chlorhydrique et on com- 
plète avec de l'eau le volume de 200 c. c. On prend 10 c. c. de la solu- 
tion, on lui ajoute un peu de glace, puis du nitrite de sodium de 
façon à diazoter le mélange. On verse ensuite le tout dans une quan- 
tité mesurée d'une solution titrée du sel de sodium de l'acide 
p-naphtoldisulfonique, additionnée d'un excès de carbonate de sodium 
et renfermant par litre une quantité de p-naphtoldisulfonatede sodium 
correspondant à environ 10 gr. de naphtol. On précipite la matière 
colorante par du sel marin, on filtre et on recommence la même opé- 
ration avec des quantités croissantes de la solution titrée jusqu'à ce 
que le liquide filtré ne donne plus de coloration par addition d'une 
nouvelle quantité de la solution de naphtoldisulfonate de sodium. 
Celle-ci ayant été titrée dans les mêmes conditions avec de l'aniline 
pure, de la quantité employée, on en déduit la proportion d'aniline 
contenue dans le mélange. 

Dosage de la monométhylaniline. — On mélange 10 c. c. du produit 
avec autant d'anhydride acétique et on note l'élévation de tempéra- 
ture. Celle-ci correspond à 0<*,815 par 1 p. 100 de monométhylani- 
line dans le produit. Pour des mélanges renfermant des proportions 
de monométhylaniline supérieures à 10 ou 15 p. 100, ce coefficient 
n'est plus applicable (Reverdin et de la Harpe). ' 

La méthylaniline doit en outre être exempte d'aniline. 
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Procédé NoUing et Boasson (Ber, der deutsch, ch, Ges., 1887, t. X, 
p. 795). — On dissout 30 gr. du produit dans 80 gr. d*acide chlorhy- 
drique et 500 c. c. d'eau, on refroidit le liquide avec de la glace, on 
lui ajoute de l'éther; puis, d'un seul coup, une solution de 38 gr. de 
nitrite de sodium dans de Teau glacée. On agite, on décante Téther 
qui a dissous la méthylphénylnitrosamine formée, on le fait évaporer 
elle poids du résidu, multiplié par 0,786, donne la proportion de 
monométhylaniline. La présence d'aniline dans la méthylaniline n'a 
pas d'influence sur les résultats. • 

D'après M. Giraud, si l'on a soin de maintenir un excès de glace 
pendant toute l'opération, de verser d'abord l'éther dans la liqueur 
acide, de ne pas employer un excès de nitrite et enfin d'ajouter ce 
dernier, dissous dans l'eau glacée, on obtient une nitrosamine pure 
à peine colorée. 

Procédé Reverdm et de la Harpe (Chemiker Zeintung^ 1889, p. 387 
et Soc, Ch.^ 1889 (i), p. 596). — On pèse dans un petit ballon 1 à 2 gr. 
du produit et, à l'aide d'un petit flacon compte-gouttes, on y intro- 
duit rapidement une quantité d'anhydride acétique correspondant à 
environ le double du poids de la matière. La perte de poids du flacon 
donne la proportion exacte d'anhydride employé. On adapte aussitôt 
au ballon un réfrigérant ascendant et on laisse réagir à la tempéra- 
ture ordinaire. L'aniline et la monométhylanililtie sont transformées 
en monacétanilide et méthylacétanilide, tandis que diméthylaniline 
n'est pas attaquée. Au bout d'une demi-heure, on ajoute 50 c. c. d'eau 
et on maintient le tout pendant 3/4 d'heure au bain-marie pour 
décomposer tout l'excès d'anhydride acétique. On laisse refroidir et 
on amène la liqueur à un volume déterminé, on en prélève une cer- 
taine quantité dans laquelle on dose l'acide acétique avec une liqueur 
titrée de soude en se servant comme indicateur de phénol-phtaléine. 
De la quantité trouvée on en déduit l'anhydride acétique correspon- 
dant que l'on retranche de la quantité totale employée. La diffé- 
rence donne la proportion d'anhydride acétique qui a été nécessaire 
pour acétyler l'aniline et la monométhylaniline. 

Connaissant par un dosage préalable (voir Dosage de Vaniline) 
la quantité d'aniline que renferme le mélange, on calcule la propor- 
tion d'anhydride acétique qui a été nécessaire pour l'acétyler, sachant 
qu'à 93 d'aniline correspondent 51 d'anhydride acétique. On 
retranche la quantité trouvée de la quantité d'anhydride acétique qui 
a été nécessaire pour acétyler les deux bases et, de la différence, on en 
déduit la proportion correspondante de monométhylaniline, sachant 
qu'à 51 d'anhydride acétique correspond 107 de monométhyla- 
niline. 

M. Giraud (Deutsche chemisches Geselhchaft, t. IX, p. 34 et Soc, 
Chim,, 1889 (2), p. 142) au lieu d'employer de l'anhydride acétique 
pur, fait usage d'une solution d'anhydride acétique à 10 p. 100 dans 



Digitized by LjOOQ IC 



266 MÉTHYLÈNE 

de la diméthylaniline pure dont il détermine le titre une fois 
pour toutes avec une solution titrée de baryte. Pour faire l'essai, on 
prend 1 gr. du produit auquel on ajoute 10 c. c. de la solution titrée 
d'anhydride acétique. Après 1 heure de contact, on ajoute de l'eau et 
on titre avec la liqueur de baryte. La différence avec le titre primitif 
donne la proportion d'anhydride acétique entré en combinaison et on 
en déduit, comme précédemment, la proportion de monométhylani- 
line. 

Comme la diméthylaniline est insoluble dans l'eau, le titrage doit se 
faire en agitant vivement le liquide dans un flacon. 



MÉTHYLÈNE OU ALCOOL MÉTHYLIQUE 



Les méthylènes du commerce sont en général des mélanges, de 
composition très variable, d'alcool méthylique et d'acétone renfer- 
mant en outre de l'eau et de petites quantités d'acétate de méthyle, 
de diméthylacétal, d'alcool allylique, etc. Tels sont les méthylènes 
employés pour la dénaturation des alcools et la fabrication des 
vernis. 

L'alcool méthylique employé pour la fabrication des matières colo- 
rantes doit, en Allemagne, répondre aux conditions suivantes : 

1° Il doit marquer au moins 99* à l'alcoomètre ; 

2"* Il ne doit pas renfermer plus de 0,7 p. 100 d'acétone ; 

3<> Par distillation il doit en passer au moins 95 p. 100 dans l'inter- 
valle d'un degré. 

4* Il doit se colorer tout au plus en jaune clair par son mélange 
avec le double de son volume d'acide sulfurique à 66* ; 

5<> 5 c. c. ne doivent pas décolorer immédiatement 1 c. c. de per- 
manganate à 1 gr. parlilre. 

6° 25 c. c. doivent encore rester jaunes avec 1 c. c. de solution de 
1 partie de brome dans 80 parties d'acide acétique à 50 p. 100 ; 

7<* Enfin l'alcool doit rester complètement incolore avec la soude 
caustique, même en excès. 

Dosage de ralcool méthylique (Bardy etBordet, Soc. Chim.^ t. XXXII, 
p. 5, 1879), — L'appareil employé se compose d'un petit ballon fermé par 
un bouchon de verre ou au besoin de caoutchouc, portant une pipette 
à robinet et un tube dont le prolongement présente trois renfiements 
ovoïdes enfermés dans un réfrigérant de Liebig où circule un courant 
d'eau froide (fig. 18). L'appareil étant tout d'abord incliné de telle sorte 
que le réfrigérant fasse refluer dans le ballon toutes les vapeurs qui 
peuvent s'en dégager, on introduit dans le ballon 15 gr. d'iodure de 
phosphore (bien privé du sulfure de carbone qu'il renferme quelquefois) 
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et une petite quantité de brique pilée destinée à empêcher les soubre- 
sauts, puis on le fixe sur le bouchon. Dans la pipette on introduit 
5 c. c. du méthylène à essayer exactement mesurés. Au moyen du ro- 
binet on fait tomber ce liquide goutte à goutte, très lentement, dans le 
ballon, puis, par le même moyen, on y introduit 5 c. c. d*acide iodhy- 
drique de densité 1,7, dans lequel on a fait dissoudre un poids d'iode 
égal au sien. On plonge le ballon dans un bain-marie à 80-90° pendant 
quelques minutes, puis on incline Tappareil de façon à distiller son 
contenu. Le réfrigérant condense les vapeurs que Ton recueille dans un 
tube gradué étroit muni d'un renflement par lequel il s'adapte, au 
moyen d'un bouchon de caoutchouc, à l'extrémité de l'appareil. Quand 




Fig. 18. 



la distillation est terminée, on retire le bain-marie, et on fait écouler 
Veau du réfrigérant, puis on introduit dans le ballon 5 à 6 c. c. d'eau 
qu'on fait bouillir avec une lampe pendant 2 à 3 minutes, afin d'en- 
traîner la petite quantité d'iodure de phosphonium restée adhérente 
à l'intérieur du réfrigérant . On détache le tube gradué, on y introduit 
7 à 8 c. c. d'eau qu'on agite avec l'iodure de méthyle formé dans la 
partie large du tube, on laisse poser, à une température de 15% et on 
lit le volume occupé par l'iodure de méthyle. Lorsque l'alcool 
méthylique essayé renferme de l'acétone, comme c'est le cas le 
plus général, l'iodure de méthyle en retient une certaine quantité, 
ce qui augmente son volume et fait trouver un résultat trop élevé ; 
pour éliminer cette cause d'erreur, il faut, après avoir déterminé 
comme prédemment le volume apparent de l'iodure de méthyle, enle- 
ver à l'aide d'un siphon l'eau surnageante et effectuer un second 
lavage avec un volume d'eau égal à celui de l'iodure. Celui-ci subit 
alors une dimiaution de volume d'où, à l'aide de la table suivante, 
on déduit le volume réel d'iodure contenu dans le volume appa- 
rent. 
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DIMINUTION VOLUME RÉEL 


du volume apparent d'un mélange d*iodure de méthyle contenu dans 
d'iodure de méthyle et d'acétone le volume apparent primitif supposé 
quand on l'agite avec son volume d'eau égal à 100 
(n pour 100) (p) 


18,7 70 


18,0 71 
17,3 72 


16,6 73 
15,9 74 


15,2 75 
14,6 76 
13,9 77 
13,2 78 


12,5 79 
H,8 80 
H,2 81 


10,6 82 


10,0 83 
9,5 84 
8,9 85 


8,3 86 


7,7 87 


. 7,1 88 


6,0 89 


5,9 90 


5,3 91 


4,7 92 
4,1 93 
3,5 94 


2,9 95 


2,4 96 


1.8 97 
1,3 98 


1,0 99 


0,8 100 



Au nombre ainsi obtenu, il y a encore lieu d'ajouter deux autres 
nombres pour avoir la quantité totale d'iodure fournie par le mé- 
lange analysé. 

L'un de ces nombres est la perte constante due à l'appareil em- 
ployé que l'on détermine une fois pour toutes et qui est en général 
de 0'=%25 pour un appareil d'une capacité de 140 c. c. L'autre repré- 
sente la quantité d'iodure dissoute dans l'eau du premier lavage, 
quantité qui est toujours les 8/1000 du volume de cette eau. 

Quand on analyse un méthylène très pauvre en alcool méthylique, 
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une grande partie de l'acide iodhydrique se dégage de l'appareil 
entraioant avec lui une certaine quantité d'iodure de méthyle. On 
évite cette perle en réduisant la proportion d'iodure de phosphore et 
d'acide iodhydrique employés. Aussi, lorsqu'on veut faire un dosage 
exact, il est bon de faire deux essais en employant, la seconde fois 
les réactifs en quantités réduites, calculées d'après le résultat du 
premier essai. 

Le calcul de l'analyse se fait de la façon suivante : 

Soit V le volume apparent de l'iodure après le premier lavage avec 
un volume v' d'eau ; 

Soit n la diminution p. 100 qu'éprouve le volume v de l'iodure au 
deuxième lavage ; 

Soit a la perte constante caractéristique de l'appareil employé ; 

On cherche dans le tableau le nombre n ou celui qui s'en rap- 
proche le plus, et on trouve en regard le nombre p qui permet, en 

multipliant le volume apparent v de l'iodure par jj- d'avoir le volume 

réel. 

La quantité totale d'iodure est alors : 

jo , , 8 , jov + 0,8 X v' + 100 a 

Sachant que l'alcool méthylique pur, donne 7 ,74 d'iodure, on en 
déduit pour la teneur du produit en alcool méthylique : 

pv + 0,8 xv'+ 100 a 
7,74 

Enfin dans le cas, toujours facile à réaliser, où, dans le premier 
lavage, la couche d'eau et celle d'iodure ont le même volume final, 
ce qui rend 

r = v' 
on a plus simplement pour titre du méthylène : 

v{p + 0,8) + 100 a 

7,74 

D'après MM. Bardy et Bordet, les plus beaux types de méthylènes 
ne renferment jamais plus de 94 à 95 p. 100 d'alcool méthylique. Les 
moins riches peuvent n'en contenir que 3b à 40 p. 100. Les types 
ordinaires les plus répandus en renferment de 75 à 90 p. 100; leur 
degré apparent, mesuré à l'alcoomètre, varie de 90 à 99®. 

Dosage de l'acétone. — Procédé Kramer modifié. — Le procédé 
Kramer (Deutsche chemische Gesellschafl^ t. XIII, p. 1000) est généra- 
lement appliqué sous la forme suivante : 
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On prélève 10 c. c. de Talcool méthylique que Ton étend avec de 
Peau .distillée à 250 c. c. On introduit dans un tube spécial (fîg. 19) 
de la soude à 1080 jusqu*au trait 60, puis 10 c. c. de la solution de 
méthylène. On y ajoute 10 à 15 c. c. d'une solution d'iode 
renfermant par litre 254 gr. d'iode et 500 gr. d'iodure 
de potassium ; on ferme le tube et on agite à plusieurs 
reprises. Quand l'iodoforme s'est précipité, on s'assure 
que sa précipitation est complète par une nouvelle addition 
d'iode. On introduit alors dans le tube 10 à 15 c. c. d'un 
mélange de 90 parties de chloroforme et 10 parties de 
benzène, on agite de nouveau, on soutire le chloroforme 
par le robinet et on recommence 3 fois le même traite- 
ment. Les solutions chloroformiques sont abandonnées 
à l'évaporation spontanée, à l'abri de la lumière, dans 
une capsule de platine tarée, et on pèse le résidu 
d'iodoforme dont le poids, multiplié par 46, donne, en 
volume et p. 100? la proportion d'acétone contenue dans 
le méthylène. 

Procédé Messinger {Soc, chim.y 1889, 2, p. 574). — On 
agite dans un flacon bouché de 250 c. c, 1 à 2c. c. de 
l'alcool méthylique à essayer avec 20 à 30 c. c. de potasse 
à 56 gr. de KOH par litre, suivant que l'échantillon ren- 
ferme plus ou moins d'acétone. On ajoute une quantité 
connue (20 à 30 c. c.) d'une solution d'iode au 1/5 normale 
(25p',4 d'iode par litre). On agite jusqu'à ce que la solution soit 
claire, on acidulé par l'acide chlorhydrique (d = 1,052), on y ajoute 
un excès d'une solution d'hyposulfîte à 1/10 normale, puis de l'ami- 
don et on titre l'excès d'hyposulfîte par la liqueur d'iode. 

Soit V le volume en centimètres cubes de la solution d'iode fixée 
sur l'acétone et n le volume en centimètres cubes de l'alcool méthy- 
lique employé. La quantité en poids d'acétone contenue dans 100 c. c. 
de l'échantillon sera donnée par la formule : 

y X 0,1933448 
n 

Procédé Rohineau et Rollin {Mon, Scieniif,^ 1893, p. 272). — Ce 
procédé consiste à transformer, au moyen d'un hypochlorite titré, 
l'acétone en iodoforme, au sein d'une solution d'iodure de potassium 
et de soude. La fin de la réaction est indiquée par l'apparition d'une 
teinte bleue, en pratiquant des touches avec des gouttes du liquide 
sur des gouttes d'empois d'amidon carbonate. 

Pour préparer la liqueur d'hypochlorite, on prend 500 c. c. d'hypo- 
chlorite de sodium du commerce dont le titre varie de 45 à 55 volumes 
de chlore, on l'étend de son volume d'eau et on lui ajoute 10 c. c. de 
soude pure à 36® B. 



Fig. 19. 
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■ Pour titrer cette liqueur, on pèse 2 gr. d'acétone pure que Ton 
I dissout dans 500 c. c. d*eau, on prend 100 c. c. de la solution à 
I laquelle on ajoute 10 gr. d'iodure de potassium et 20 c. c. de lessive 
I de soude à 28o B., puis, à Taide d'une burette graduée, on y verse la 
f solution d'hypochlorite. L'iodoforme se précipite d'abord en gros 
flocons, et, quand il ne se produit plus qu'un léger trouble, on pré- 
lève une goutte du liquide que Ton met en contact sur une assiette 
avec une goutte d'empois d'amidon bicarbonaté. Dès que l'hypo- 
chlorite est eu excès, la teinte bleue apparaît nettement. 1 c. c. de la 
liqueur d'hypochlorite doit correspondre à environ 0p",020 d'acétone 
pure. 

Pour l'essai d'un méthylène, on en prend 5 ou 10 gr. que l'on 
dissout dans 500 c. c. d'eau et on prélève 100 c. c. de la solution sur 
lesquels on opère comme précédemment. Du nombre de centimètres 
cubes d'hypochlorite employés, on en déduit la teneur du méthylène 
en acétone. 

La présence de l'alcool éthylique n'a pas d'influence sur les résul- 
tats. 

Recherche de Talcool vinique dans les méthylènes. — Procédé de 
de MM. Riche et Bardy {Comp, Rend., 1876, t. LXXXÏI, p. 768). — 
Si le liquide pèse 80** au moins à l'alcoomètre, ce qui est le cas 
général des alcools commerciaux, on en prend 4 c. c. qu'on met dans 
le ballon d'un petit appareil distillateur, et on y ajoute avec pré- 
caution 6 c. c. d'acide sulfurique ordinaire. Après avoir chauffé un 
instant le vase à la main, on ajoute 10 c. c. d'eau, on ferme l'appa- 
reil, on chauffe et l'on recueille, par distillation, 7 à 8 c. c. dans une 
éprouvette graduée où l'on a mis 10 c. c. d'eau. On introduit dans 
l'éprouvette 5 c. c. d'acide sulfurique à 21<> Baume et 10 c. c. de 
permanganate de potassium à 4» B. Après trois minutes, le liquide 
ayant fortement bruni, on y verse 4 c. c. d'hyposulfite de sodium 
à 33<> B., puis 4 c. c. d'une solution de fuchsine kO«^, 02 par litre. 

Si le liquide pèse moins de 80® à l'alcoomètre, on l'étend de façon à 
l'amener à 5®, on en prend 30 c. c. qu'on distille avec 10 c. c. d'acide 
sulfurique et l'on en recueille 12 c. c. qu'on additionne de 4 c. c. 
d'acide à 21® B, et des autres réactifs à la dose indiquée précédem- 
ment. 

Dans ces conditions, l'alcool méthylique pur donne un liquide 
blanc jaunâtre, tandis que s'il renferme de l'alcool vinique, la liqueur 
prend des colorations violacées d'autant plus intenses que ce dernier 
est en plus grande quantité. 

ESSAI D£S MÉTHYLÈNES DESTINÉS A LA DÉNATURATION DE 
L'ALCOOL. — Par décision du Comité consultatif des arts et ma- 
nufactures du 12 février 1879 et 11 mai 1881, le méthylène régle- 
mentaire devait marquer 90® alcoométriques, renfermer au plus 65 
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p. 100 d'alcool méthylique pur, 35 p. 100 au moins de matières 
étrangèresparmi lesquelles l'acétone devait figurer pour 20 à 25 p. 100 
environ. 

Jusqu'à ces derniers temps, les méthylènes employés étaient nor- 
maux ; ils contenaient les proportions réglementaires d'alcool méthy- 
lique et d'acétone, et possédaient l'odeur très caractéristique des 
produits de la distillation du bois. Ils garantissaient donc efficacement 
les intérêts du Trésor. 

Mais les progrès réalisés par la distillerie et par les industries 
chimiques permettent actuellement d'obtenir l'alcool méthylique et 
l'acétone à l'état de pureté et avec une odeur peu différente de celle 
de l'alcool ordinaire. Aussi emploie-t-on maintenant assez souvent 
des méthylènes contenant l'alcool méthylique et l'acétone dans les 
proportions indiquées par le Comité, mais complètement dépourvus 
de l'odeur caractéristique qui avait fait adopter ce produit. Ajoutés 
aux alcools ordinaires, ces méthylènes fournissent des spiritueux qui, 
bien que réglementairement dénaturés, sont susceptibles d'entrer 
directement dans la consommation de bouche, ou de servir à la pré- 
paration de produits pharmaceutiques. 

Pour obvier à cette fraude, le Comité consultatif des arts et manu- 
factures, dans sa séance du l®*" mai 1893, a modifié, de la façon sui- 
vante, son premier arrêté : 

« Les méthylènes présentés à l'Administration pour être employés 
à la dénaturation des alcools devront marquer 90° alcooliques, cette 
détermination étant faite à la température de 15<> sans correction. 

€ Ils devront contenir 25 p. 100 d'acétone avec une tolérance de 0,5 
p. 100 (5 millièmes) en plus ou en moins et 5 p. 100 (5 centièmes) 
au minimum des impuretés pyrogénées qui leur communiquent 
l'odeur très vive et très caractéristique des produits bruts de la dis- 
tillation du bois, le complément à 100 volumes étant formé d'eau 
et d'alcool méthylique. 

« Toute addition de produits étrangers à la distillation du bois 
entraînerait de plein droit le rejet du méthylène. » 

Dosage volométrique de racétone dans les méthylènes (Bardy). — 
L'essai nécessite la préparation des liqueurs suivantes ; 

Dissolution 1/5 normale d'iode. 

Peser exactement 127 gr. d'iode pur bi-sublimé et les dissoudre 
avec 250 gr. d'iodure de potassium dans de l'eau distillée ; amener 
la solution au volume de 5 litres à 15°. 

Dissolution 1/20 normale dChyposulfite de sodium. 

Dissoudre 62s'^,025 d'hyposulfite de sodium pur, séché à l'air, dans 
de l'eau distillée ; amener la solution au volume de 5 litres à 15<> 
après addition de 15 centimètres cubes de soude< 
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Solution d'acide sulfurique. 

Liqueur contenant 100 gr. d'acide sulfurique pur par litre. 

Solution de soude. 

Liqueur contenant environ 80 gr. de soude NaOH par litre. 

Empois d* amidon. 

Délayer 3 gr. d^amidon dans 500 c. c. d'eau distillée ; faire bouillir 
une heure environ, puis compléter un litre avec de l'eau salée. 

Pratique de Vessai. 

1° Mesurer exactement 20 c. c. de méthylène, verser dans un ballon 
d'un litre à demi rempli d'eau distillée, compléter à 1 litre avec de 
l'eau, puis agiter vigoureusement pour rendre homogène ; 

2^ Introduire 30 c. c. de soude dans un flacon de 250 c. c. à essais 
d'argent ; 

3<> Ajouter 20 c. c. de solution diluée de méthylène ; 

4® Verser Ne. c. de solution d'iode (55 c. c. environ) ; laisser réagir 
dix minutes au moins, en agitant ; 

5** Verser 30 c. c. de liqueur sulfurique au moins, de façon à 
rendre la liqueur acide ; 

6<^ Laisser tomber ensuite la liqueur d'hyposulfite jusqu'à ce que la 
décoloration soit presque complète ; à ce moment, ajouter 4 à c. c. 
d'empois d'amidon et continuer à verser la solution d'hyposulfite 
jusqu'à complète décoloration. 

Noter le nombre de centimètres cubes employés, soit n ce nombre, 
et chercher sa valeur en centimètres cubes d'iode (la solution d'hypo- 
sulfite étant 4 fois plus faible que celle d'iode, il convient, pour arriver 
à réqui valence, de diviser par 4 le nombre n) ; 

n 

70 Soustraire ce nombre -r- du nombre N«c d'iode employés, et 

multiplier la différence par 0,6073. 

La formule (n 7-) X 0,6073 donne la quantité d'acétone p. 100 

contenue dans le méthylène. 
Pour que le dosage ait toute l'exactitude désirable, fi est nécessaire 

n 
que -T- soit au moins égal à 10 c. c. de liqueur d'iode. 

Exemple : 

N = 49^55 n = 4r«,8 -|- = 10^45. 

N ^=49,55 -- 10,45 = 39,10. 

39,10 X 0,6073 =23,74 p. 100 d'acétone. 

DICT. SUBST. ORGAN. 18 
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Nota. — Si un essai à blanc fait avec la soude indiquait que cette 
soude renferme des nitrites, il y aurait lieu de tenir compte dans les 
essais de la correction due à la présence de ces nitrites. 

Dosage des impuretés méthyliques dans les méthylènes commer- 
ciaux (Procédé B art Ilot), 

On se sert d'un tîibe de Rose dont la partie inférieure est jaugée à 
50 c. c. et dont la boule supérieure est environ de 200 c. c. La tige 
réunissant ces deux parties est divisée en centimètres cubes et 
dixièmes de centimètres cubes. 

Le mode opératoire est le suivant : 

1» Mesurer très exactement à la température de 15° un volume de 
50 c. c. de chloroforme pur au moyen d'une pipette à deux traits et 
à robinet. Introduire ce chloroforme dans le tube de Rose ; 

2» Préparer d'autre part le mélange suivant : 

25 c. c. de méthylène ; 

38 c. c. de bisulfite de soude à 1,35 de densité ; 

12 c. c. d'eau. 

Refroidir ce mélange vers 15', puis le verser dans le tube, fermer 
au moyen du bouchon rodé, retourner l'appareil et agiter fortement ; 
laisser reposer, et lire l'augmentation de la couche chloroformique à 
la température de 1 5° ; 

3» Multiplier ce nombre par 4 pour exprimer la valeur des impuretés 
méthyliques p. 100 de méthylène. 

La quantité de ces impuretés, évaluées par la méthode ci-dessus, 
devra être au minimum de 5 p. 100. 

Ces impuretés devront être entièrement dues à des produits de 
distillation du bois ; toute autre matière, de quelque nature qu'elle 
soit, ajoutée au méthylène dans le but de fausser les indications du 
chloroforme, entraînerait le rejet du méthylène. 



MIEL 



Le miel de l'abeille commune est principalement formé d'un excès 
de glucose dextrogyre, de saccharose et de sucre interverti. 

Il peut renfermer accidentellement de petites quantités dç couvain 
ou un peu de cire. 

Le couvain est facile à reconnaître au microscope. 

Pour déceler la cire il suffit de dissoudre le miel dans de l'eau 
chaude, la cire insoluble remonte à la surface sous forme de goutte- 
lettes huileuses qui se solidifient par le refroidissement. 

D'après M.Bishop {Journ. Pharm, et Chim., 1884, t. X, p. 459) pour 
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faire l'analyse d'un miel, on en prend 25 gr. que Ton dissout dans 
l'eau de façon à former un volume de 250 c. c. et on observe la liqueur 
au saccharimètre Laurent dans un tube de 0'",20. On prélève ensuite 
10 c. c. de cette solution que Ton amène avec de l'eau au volume de 
250 ce. et on y dose les sucres réducteurs par la liqueur de Fehling. 
^ D'autre part, on prend iOO c. c. de la solution primitive que l'on in- 
terverti par 1 c. c. d'acide chlorhydrique, on neutralise exactement 
avec de la soude et on examine la liqueur au saccharimètre. Enfin 
lie. c. de cette liqueur sont amenés avec de l'eau au volume de 
250 c. c. et, dans la solution ainsi obtenue, on dose avec la liqueur 
de Fehling, la somme des sucres réducteurs représentant les deux 
sucres réducteurs préexistant et celui provenant de l'interversion de 
la saccharose. La différence avec le premier résultat obtenu, moins 
1/20, correspond donc à la teneur du miel en saccharose. 

Voici les résultats obtenus par M. Bichop sur divers échantillons 
de miels : 



PROVENANCE 



Gâtinais (1883) 

Autriche-Hongrie (1883) . 

Rosario (1883) 

Chili (1883). . . . . . . 

Italie (1883) 

Tyrol (1883) 

Récolté aux raffineries. . 



SUCRES 


SAC- 


DÉVIATION 


DÉVIATION 


réducteurs 

0/0 


CHAROSE 
0/0 


directe 


après 
rinter?ersion 


68,75 


6,18 


— 9o05 


— 10,75 


67,17 


7,58 


- 13,70 


- 15,40 


75,00 


2,24 


- 11,80 


— 13,10 


73,00 


4,55 


— 14,15 


— 14,85 


70,37 


5,77 


- 8,55 


— 12,00 


65,75 


5,07 


— 14,25 


- 13,20? 


62,61 


10,11 


- 0,85 


- 8,45 



Comme fraude ou ajoute au miel des matières amylacées, des muci- 
lages de gomme adragante, quelquefois des matières minérales telles 
que du sable, de la craie, du plâtre, enfin on substitue encore quelque- 
fois au miel naturel du miel artificiel fabriqué avec du sucre ou de 
la glucose. 

Les matières minérales sont faciles à déceler par l'incinération ou 
en dissolvant le miel dans de l'eau qui laisse le sable, la craie, ou le 
plâtre à l'état insoluble . 

Pour reconnaître la présence des matières amylacées, on dissout 
le miel dans l'eau froide et on examine le résidu insoluble au micros- 
cope ou on le traite par de l'eau d'iode qui colore l'amidon en bleu. 

Pour rechercher la présence de la gomme adragante ou de la géla- 
tine on traite le miel par de l'alcool à 85°. La gomme adragante reste 
insoluble et peut être reconnue à sa consistance et à sa transformation 
en acide mucique par l'acide nitrique. Si le résidu insoluble est cons- 
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titué par de la gélatine, chauffé avec un peu de potasse ou de soude, 
il dégage de Tammoniaque. 

D'après Otto Hehner (Joum, Pharm. et Chim,, 1886, t. XIII, p. 322) 
pour distinguer le miel naturel des miels artificiels à base de sucre 
ou de glucose, on incinère 50 gr. de miel et on dose dans les cendres 
Tacide phosphorique. Dans les miels naturels la dose d'acide phos- 
phorique varie de 0,01 à 0,03 p. 100 tandis que le miel fabriqué avec 
du sucre de cannes n'en renferme pas et que celui préparé avec de 
la glucose en contient de 0,085 à 0,108 p. 100. 

En outre les cendres du miel naturelet du produit artificiel fabriqué 
avec du sucre sont très alcalines, tandis que les cendres du miel de 
^luco3e sont toujours neutres. 



MUSC 

Le musc est un produit de sécrétion animale fourni par le daim 
musqué ou chevrotain. 

C'est une substance solide, onctueuse, granuleuse d'un brun jau- 
nâtre terne. Par la chaleur le musc fond et brûle. Chauffe ei^ec de la 
potasse il dégage de l'ammoniaque. 

On le trouve dans le commerce, soit en poches ou vessies, soit hors 
vessie. Les poches peuvent renfermer normalemeût des proportions 
variant de 5 à 55 gr. de musc suivant l'âge de l'animal d'où elles 
proviennent; mais les poches livrées au commerce en renferment 
rarement plus de 14 gr. 

Les poches à musc doivent être intactes. Quelquefois on les ouvre, 
on enlève le musc, on le remplace en tout ou partie par une matière 
inerte, on les recoud et on dissimule la couture en collant les poils, 
mais il suffit de mouiller la poche quelques instants pour décoller les 
poils et faire apparaître la couture. 

On rencontre encore de fausses poches confectionnées avec de la 
peau de chevrotain ; dans ce cas les poils n'ont plus la direction cen- 
tripède et on ne retrouve plus sur la face interne l'orifice entouré de 
son pihceau de poils. ^ 

Enfin on épuise encore les poches en les faisant macérer dans l'al- 
cool après les avoir perforées en diverses places. Cette falsification se 
reconnaît facilement, elle rend la surface des poches inégale et ridée 
après leur dessiccation. 

Dosage de l'eau. ~ On chauffe à l'étuve, à 100®, 1 à 2 gr. de musc 
jusqu'à poids constant et on pèse. La porportion d'eau trouvée ne 
doit pas dépasser 45 à 46 p. 100. 

Dosage des matières minérales. — On incinère dans une capsule de 
platine 1 gr. de musc. Le poids des cendres doit être de 4 à 6 p. 100. 
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Une proportion plus grande indique une addition de matières miné- 
rales (sable, ocre, matières terreuses, phosphate de calcium ou noir 
animal^ etc.)) dont on peut déterminer la nature par Tanalyse. 

Recherche des matières organiques étrangères ajoutées frauduleu- 
sement. — Le sang desséché, le marc de café, le charbon pulvérisé, le 
tabac, la chair musculaire desséchée pourront être décelés à l'aide du 
microscope. 

M. Bernatzik recommande de chauffer le musc avec un peu d'es- 
sence de térébenthine ou de glycérine et de Texaminer au microscope 
après son refroidissement ; il se présente alors sous forme de globules 
agglomérés de couleur jaune , faciles à distinguer des substances 
étrangères avec lesquelles il a pu être mélangé. 

La proportion et la nature des extraits aqueux, alcooliques et éthérés 
permet de reconnaître la présence de la gélatine, des résines, du bitume, 
de la cire, des corps gras. On épuise un poids connu de musc par 
l'eau bouillante et on évapore ; si le musc est pur, le poids de l'ex- 
trait ne doit pas dépasser 35 à 40 p. 100 ; s'il renferme de la gélatine 
la solution aqueuse se prend en gelée par le refroidissement et en 
outre précipite par l'alcool. 

Le résidu du traitement par l'eau, épuisé* par l'alcool bouillant 
abandonne à ce dissolvant les résines. 

Enfin un dernier traitement par l'éther permettra de déceler la pré- 
sence de la cire ou des corps gras. 



COMPOSITION DU MUSC D'âPRES GIEGER ET REIIIAN 

Graisse 1,10 

Cholestérine 4,00 

Résine amère 5,00 

Extrait alcoolique, acide lactique et sels . . 7,50 

Extrait aqueux, sels solubles dans l'eau. . . 36,50 

Résidu sableux insoluble 0,40 

Eau et ammoniaque 45,50 



100,00 



Recherche du musc artificieL ~ Le musc artificiel est obtenu par 
l'action de l'acide nitrique sur le méthylisopropylbenzène et ses homo- 
logues. On le reconnaît du musc naturel au moyen du sulfate de qui- 
nine. Ce sel enlève complètement leur odeur aux muscs artificiels , 
tandis qu'il n'exerce aucune action sur les muscs naturels. 
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N 

NAPHTOLS 

Les naphtolsdu commerce sont généralement assez purs; ils doivent 
se dissoudre dans les alcalis sans laisser de ïésidu appréciable. Le 
naphtol-a fond à 94°, le naphtol-p à 123®. Pour les distinguer l'un de 
Fautre on en dissout 0»%04 dans 5 c. c. de lessive de soude caustique 
et on ajoute à la liqueur une solution aqueuse de 08^,05 d'acide sulfa- 
nilique dans 5 c. c. de liqueur de soude normale qu'on additionne 
après dissolution de 5 c. c. d'acide sulfurique normal et de 0»'',02 de 
ni tri te de sodium. 

Avec le naphtol-a, on obtient une coloration rouge sang, avec le 
naphtol-p, une teinte rouge jaunâtre. 

NAPHTYLAMINES 

L*a-naphty lamine du commerce fond à 50«. 

Le p-naphtylamine fond à 112<>. 

La naphtylamine doit être complètement soluble dans l'acide chlor- 
hydrique. Si elle renferme de la naphtaline celle-ci reste insoluble; on 
peut en déterminer la proportion en distillant la liqueur acide dans 
un courant de vapeur et agitant le produit distillé avec de l'éther qui, 
par évaporation à basse température, abandonne la naphtaline dont 
on détermine le poids. 

NITROBENZÈNE (ESSENCE DE MIRBANE) 

Le nitrobenzèn^e est un liquide un peu huileux légèrement jaunâtre, 
qui, par refroidissement, se prend en une masse cristalline fusible 
à + 3. Sa densité = 1,186 à 14«,4. Il bout à 205®. 

On peut apprécier sa pureté en déterminant sa densité ainsi que 
son point de fusion et le soumettant à une distillation fractionnée ; 
mais comme ses vapeurs, lorsqu'elles sont surchauffées, font explo- 
sion, il faut, surtout vers la fin, conduire l'opération avec beaucoup 
de soin. 

Le nitrobenzène qui renferme du nitrothiophène brunit à l'air. 
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NITROGLYCERINE 

La nitroglycérine doit être-neutre ; pour s*assurer de sa pureté, on 
se contente de déterminer sa teneur en azote. 

Pour doser Tazote dans une nitroglycérine on peut employer la 
méthode de dosage de Dumas, en ayant soin de n'opérer que sur 
Os'jlB, au plus, de matière que Ton mélange avec soin, avant Tintro- 
duction dans le tube à combustion, avec au moins ^0 gr. d'oxyde de 
cuivre en poudre. L'opération peut être conduite comme à l'ordinaire 
sans qu'il se produise d'explosion et les résultats sont très exacts. 

Pour éviter ces analyses par combustion toujours assez délicates, on 
peut encore opérer de la façon suivante : 

On introduit dans un ballon un volume connu d'une solution titrée 
de sulfate double de fer et d'ammonium, on acidulé fortement la 
liqueur avec un mélange d'acide sulfurique et chlorhydrique, puis on 
y ajoute 0»'',5 de nitroglycérine ; on chauffe au bain-marie, puis on 
porte le liquide à l'ébullition pour chasser le bioxyde d'azote. On 
laisse refroidir, puis, avec une solution titrée de permanganate de 
potassium, on titre le fer resté à l'état de sulfate ferreux. La diffé- 
rence avec le titre primitif donne la quantité de fer oxydé par la 
nitroglycérine d'où l'on en déduit la proportion de cette dernière. 

Comme, par ce procédé, il se forme toujours une petite quantité 
d'ammoniaque, les résultats obtenus sont toujours plus faibles que 
ceux fournis par la méthode de Dumas. 

L'azote peut encore être déterminé dans la nitroglycérine à l'aide 
du nitromètre de Lunge en opérant sur Os'',! à Os^S de matière et en 
suivant la même méthode que celle indiquée pour le dosage de 
l'azote dans le coton-poudre. (Voir Coton-poudre,) 

Des analyses faites par la méthode de Dumas, sur des nitroglycé- 
rines commerciales ont donné des teneur^ en azote de 18,5 à 18,9 
p. 400 ce qui correspond bien avec la formule de la nitroglycérine. 

NITROTOLUÈNES 

On connaît trois nitrotoluènes ; 

Vorthonitrotoluène est un liquide bouillant à 223°. Sa densité 
= 1,162 à 23«. 

Le métanilrotoluène fond à 16« et bout à 230«. Sa densité = 1,168 
à 22°. 

Le paranilrotoluène est cristallisé. Il fond à 54o et bout à 236o. 

Les nitrotoluènes du commerce sont constitués en grande partie 
par un mélange d'ortho et de paranilrotoluène. 
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Dosage des nitrotoluènes (F. fteverdin et Gh. de La Harpe, Ckemi- 
ke)''Zeitung,i.XU,p.lSl et Soc. Chim.j 1888, 2^ sem., p. 44). — On fait 
chauffer au bain-marie, pendant 3 heures, 2 c. c. de nitrotoluène avec 
6 c. c. d*acide sulfurique à 25 p. 400 d'anhydride, on verse le produit 
de la réaction dans de l'eau et on complète le volume de 200 c. c. On 
opère de même avec 2 c. c. d'un mélange connu d'orthonitro toluène 
pur et de paranitrotoluènç renfermant par exemple 5 p. 100 de 
paranitrotoluène. On prend 1 c. c. de chacune de ces liqueurs 
et on les fait chauffer au bain-marie avec 5 c. c. d'une solution de 
soude au dixième qui détermine la formation d'une coioratioa 
rouge, due à l'acide paranitrotoluène sulfonique, que Ton compare 
colorimétriquement. Si le nitrotoluène essayé donne une coioratioa 
plus intense que celle du mélange type renfermant 5 p. 100 de para- 
nitrotoluène, on l'amène à égalité de teinte en l'étendant avec une 
solution d'acide orthonitrotoluène sulfonique préparé comme précé- 
demment en faisant réagir 2 c. c. d'orthonitrotoluène pur sur 6 c. c. 
d'acide sulfurique à 25 p. 100 d'anhydride, le tout dissous dans l'eau 
de façon à former le volume de 1 litre. 

D'après MM. Reverdin et La Harpe, l'orthonitrotoluène du com- 
merce renferme en général de 4 à 5 p. 100 de paranitrotoluène. 



NOIX VOMIQUE 

La noix vomique est la semence du strychnos nux vomica (stry- 
chnées). 
Elle renferme deux alcaloïdes, la strychnine et la brucine. 

Dosage de la strychnine et de la brucine. — Procédé Dragendor/f, 
— 15 à 30 gr. de noix vomique finement râpée sont épuisés à trois 
reprises par de l'acide sulfurique au 1/50 en faisant bouillir 10 à 
15 minutes et exprimant le résidu dans un nouet. La liqueur obtenue, 
dont le volume est d'environ 700 c. c, est neutralisée presque com- 
plètement par de la magnésie et évaporée à consistance sirupeuse. 
Le résidu est additionné d'environ 2,5 fois son volume d'alcool à 90®, 
on laisse poser et on filtre après quelques heures. On lave le précipité 
avec de l'alcool à 65 p. 100 et on concentre les liqueurs alcooliques par 
distillation jusqu'à 30 ou 50 c. c. On épuise le résidu acide par le chlo- 
roforme et le liquide, bien débarrassé de ce dissolvant, est sursaturé 
par de l'ammoniaque et agité à plusieurs reprises avec du nouveau 
chloroforme qui, par évaporation, abandonne le mélange de strychnine 
et de brucine qu'on fait sécher et qu'on pèse. 

Procédé Wyndham, Dunstan et Shert. [Fharm. Joum, and Trans., 
17 revrier 188.3) — 5 gr. de noix vomique sont épuisés à Taide d'un 
mélange de 10 p. en poids d'alcool et 30 p. en poids de chloroforme* 
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La liqueur est agitée à plusieurs reprises avec de Tacide sulfurique 
dilué qu'on alcalinise, après séparation complète du chloroforme, par 
de Tammoniaque. On agite de nouveau avec du chloroforme qui, par 
évaporation, abandonne le mélange de strychnine et de brucine qu'on 
fait sécher et qu'on pèse. 

Séparation de la strychnine de la brucine. — Procédé Dunstan et 
Sport, (Phatm. Journ. and. Trans., 1883, p. 290.) — Le mélange des 
deux alcaloïdes obtenu par l'un ou l'autre des procédés précédents est 
dissous dans 10 c. c. d'eau acidulée à 5 p. 100 en volume d'acide sulfu- 
rique. On ajoute 465 c. c. d'eau et 25 ce. d'une solution à 5 p. 100 de 
ferricyanure de potassium et on laisse poser pendant 3 à 6 heures. On 
recueille sur un filtre le précipité de strychnine et de ferricyanure de 
potassium, on le lave avec de l'eau très légèrement acidulée d'acide 
sulfurique, puis on le décompose par de l'ammoniaque et on l'épuisé 
par du chloroforme. Celui-ci, évaporé, abandonne la strychnine qu'on 
pèse. 

A la liqueur filtrée on ajoute de l'ammoniaque et on Fépuise par du 
chloroforme, qui, évaporé, donne la brucine. 

Procédé Gerock. {Zeitschrifl fur analyt. Chemic, t. XXIX, p. 209.) — 
Le mélange des deux alcaloïdes est dissous dans la plus petite quantité 
possible d'acide chlorhydrique et la solution obtenue est précipitée à 
chaud par l'acide picrique. Après repos, le mélange des deux picrates 
de strychnine et de brucine est recueilli sur un filtre taré, lavé à l'eau 
froide jusqu'à ce que celle-ci passe incolore, séché à 105<* et pesé. Le 
précipité détaché du filtre est chauffé au bain-marie avec de l'acide 
nitrique {d = 1,056) qui détruit la brucine, on sature exactement la 
liqueur par un alcali, puis on l'acidifie légèrement par un peu d'acide 
nitrique. Le picrate de strychnine se dépose on le recueille et on le 
pèse. Par différence avec le poids des deux picrates on obtient le poids 
du picrate de brucine. 

D'après Dunstan et Short les proportions d'alcaloïdes contenus dans 
la noix vomique seraient comprises entre 2,74 et 3,90 p. 400, soit en 
moyenne 3,29 p. 100. 

NODC VOMIQUE (teinture de). — Pour doser les alcaloïdes con- 
tenus dans la teinture de noix vomique, on en fait évaporer 50 c. c. 
et on traite le résidu par de l'eau acidulée d'acide sulfurique et du 
chloroforme. On décante la liqueur sulfurique, on l'alcalinise avec 
de l'ammoniaque, puis on l'épuisé par du chloroforme qui, par éva- 
poration, abandonne les alcaloïdes que l'on fait sécher et que l'on 
pèse. 

D'après Dunstan et Short, la teinture de noix, vomique renferme de 
0,046 à 0,131, soit en moyenne 0,080 p. 100 de strychnine et de 0,075 
à 0,239, soit en moyenne 0, 130 p. 100 de brucine. 



Digitized by LjOOQ IC 



282 OPIUM 



OLEINE OU ACIDE OLEIQUE 

On distingue dans le commerce deux sortes d'oléines : 
Voléine de saponification qui est la plus pure ; 
L'oléine de distillation qui renferme toujours de notables quantités 
de matières non saponifiables. 

Dosage des matières non saponifiables. — On opère comme pour 
le dosage des huiles minérales dans les huiles végétales. (Voir Huiles 
végétales.) 

Les acides oléiques désignés dans le commerce sous la dénomina- 
tion d'acides oléiques de distillation renferment stssez souvent de 
notables proportions de matières non saponifiables. 

Dosage des acides gras. — On dissout dans Feau alcoolisée le savon 
provenant de l'opération précédente, débarrassé par Féther de pétrole 
des matières non saponifiables. On filtre pour séparer le sable, on 
évapore la liqueur pour chasser Falcool et on décompose le savon par 
de l'acide chlorhydrique . Lorsque, par Faction de la chaleur, les 
acides gras sont réunis à la surface en couche huileuse, on sépare 
l'eau acide, puis, après un lavage à l'eau chaude, on recueille les acides 
gras dans une capsule, on les fait sécher à Fétuve et on pèse. 



OPIUM 

L'opium est le suc épaissi, extrait par incision, des capsules de 
pavot ipapaver somniferum). Il se présente sous la forme de masses 
irrégulières plus ou moins volumineuses d'un brun noir, tantôt molles, 
tantôt dures et cassantes. 

L'opium est un produit excessivement complexe. Les principaux 
alcaloïdes qu'il renferme sont : la morphine, la codéine, la thébaïne, 
la papavérine, la narcotine, la narcéine, etc. 

Le plus important de ces alcaloïdes est la morphine et c'est de sa 
proportion plus où moins grande que dépend la valeur de ce der- 
nier. 

L'opium du commerce peut renfermer de 6 à 20 p. 100 de mor- 
phine, le plus généralement de 8 à 12 p. 100. 
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D'après Smith, il contiendrait ordinairement : 

Morphine 10,00 p. iOO 

Narcotine 6,00 — 

Papavérine 1,00 — 

Codéine 0,30 — 

Thébaïne 0,15 — 

Narcéine 0,02 — 

L'opium est l'objet de falsifications nombreuses. Il est souvent 
adultéré par du sable, de l'argile, de l'amidon, de la glucose, de la 
gomme, du cachou ou diverses matières astringentes, des pulpes de 
fruits divers, tels que : figues, raisins, abricots, etc.. 

Les matières minérales comme le sable ou l'argile seront décelées 
par le dosage des cendres. 

L'amidon sera reconnu en traitant l'opium par de l'eau froide et 
faisant bouillir le résidu insoluble avec de l'eau. Comme l'opium 
naturel ne contient pas de matières, amylacées, la solution ainsi 
obtenue ne devra pas donner de coloration bleue avec l'eau d'iode. 

Pour rechercher les matières astringentes, il suffira d'ajouter du 
chlorure ferrique à la solution aqueuse d'opium. Si celui-ci est pur, 
on obtiendra une coloration rouge, si, au contraire, il est falsifié par 
des matières riches en tannin, il se produira une coloration ou 
même un précipité noir ou bleu noir. 

Pour la recherche de la glucose, on fait bouillir l'opium avec de 
l'eau, la liqueur filtrée est précipitée par du tannin en excès, on filtre, 
on élimine l'excès de tannin par de l'albumine dont l'excès est ensuite 
coagulé par la chaleur et, dans la liqueur filtrée, on peut doser la 
glucose par la liqueur cupro-potassique. 

Dosage de l'eau. -— On fait sécher à l'étuve 2 à 5 gr. de l'échan- 
tillon. La perte de poids donne la proportion d'eau. 

Les diverses espèces d'opium du commerce renferment des pro- 
portions d'eau très variables comprises en général entre 8 et 24 
p. 100. 

Dosage des cendres. — On incinère dans une capsule de platine 
2 à 5 gr. du produit et on pèse le résidu dont le poids ne doit pas 
excéder 8 p. 100. 

Dosage de l'extrait. — On épuise par l'eau froide un poids connu 
d'opium, on sèche le résidu insoluble et on le pèse. Si l'opium est 
pur, son poids doit être compris entre 40 à 45 p. 100, ce qui corresr 
pond à environ 55 p. 100 d'extrait. 

Dosage de la morphine. — Procédé Godeffroy. -— Ce procédé, qui 
est une modification du procédé Hager, consiste à prendre 10 gr. de 
poudre d'opium sèche qu'on malaxe avec soin dans une capsule avec 
environ 25 c. c. d'eau chaude ; on exprime la masse dans une toile et 
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on répète plusieurs fois la'même opération jusqu'à ce queFeau ne soit 
plus colorée. Au liquidQ ainsi obtenu on ajoute 8 à 10 gr. de chaux 
éteinte, on fait bouillir, on filtre et, dans le liquide filtré, on dissout 
du sel ammoniac jusqu'à ce qu'il s'en dégage une assez forte odeur 
d'ammoniaque. On laisse poser et, au bout de douze à vingt- 
quatre heures, la morphine se sépare sous forme de cristaux ; on la 
lave avec un peu d'eau ammoniacale, on la fait sécher et on la 
pèse. 

Procédé Merk. — 15 gr. d'opium, réduits en poudre, sont soumis à 
l'ébullition avec 100 c. c. d'alcool à 45 p. 100, on filtre et le résida 
est soumis une seconde fois au même traitement. Les liquides obtenus 
sont évaporés après addition de 8 gr. de carbonate de sodium cris- 
tallisé. Le résidu de l'évaporation est traité par 60 c. c. d'eau froide, 
on décante, on lave la partie insoluble avec encore 30 c. c. d'eau 
froide, puis on la traite par 45 c. c. d'alcool à 90 p. 100 et on filtre. 
Il reste sur le filtre une masse cristalline qu'on exprime entre des 
doubles de papier buvard et qu'on dissout ensuite dans 30 gr. d'un 
mélange de une partie d'acide acétique de 1,06 de densité et 16 parties 
d'eau, on filtre sur le filtre d'où la matière a été extraite et on préci- 
pite la liqueur filtrée par de l'ammoniaque. Après douze heures, on 
recueille le précipité de morphine sur un filtre taré, on le sèche et 
on le pèse. 

Procédé Van Perger (Journal fur praktische Chemicy n^ 3, 1884, et 
Mon, scientif., 1884, p. 816). — 10 à 20 gr. d'opium, réduit en poudre, 
sont soumis à l'ébullition pendant quelques minutes avec 150 à 
200 c. c. d'eau et 15 à 30 gr. de baryte caustique. Le liquide surna- 
geant est décanté sur un filtre et le résidu est lavé à plusieurs reprises 
à l'eau bouillante jusqu'à ce que quelques centimètres cubes de 
liquide, évaporés, ne donnent plus la réaction de la morphine avec 
l'acide molybdosulfurique. Dans la solution filtrée, renfermant toute 
la morphine, on fait passer un courant d'acide carbonique qui préci- 
pite la baryte, on filtre et on évapore à sec au bain-marie. Le résidu 
obtenu est épuisé par l'alcool absolu (300 à 400 c. c. d'alcool suffisent 
en général), on filtre, on distille la liqueur filtrée pour éliminer 
l'alcool et le résidu sirupeux de couleur brunâtre est mis à macérer 
pendant quelques heures avec 15 c. c. d'eau additionnée d'un peu 
d'ammoniaque, on recueille le précipité sur un filtre, on le lave avec 
une petite quantité d'eau ammoniacale, on sèche le filtre à 40^ et on 
épuise son contenu par du chloroforme qui dissout la narcotine. 
Pour purifier la morphine brute ainsi obtenue, on la dissout sur le 
filtre dans de l'acide acétique étendu à 10 p. 100, on lui ajoute 
quelques gouttes deferrocyanure de potassium, on lave le filtre avec 
20 à 25 c. c. d'eau et, à la liqueur filtrée, dont le volume ne doit pas 
dépasser 50 à 60 c. c, on ajoute de l'ammotiiaque en excès. On 
laisse poser vingt-quatre heures, puis on recueille la morphine 
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cristallisée sur un filtre taré, on la lave à Feau ammoniacale, on 
sèche à 100° et on pèse. 

Procédé Stillwell {Amer. Ch. Journ., t. VIII, p. 295). — Ce procédé, 
qui est une modification des procédés Fluckiger et Squibb, consiste 
à prendre 40 gr. de Téchantillon d*opium finement divisé qu'on épuise, 
par macération à froid pendant douze heures, avec 100 c. c, d'eau 
légèrement acidulée par quelques gouttes d'acide sulfurique. 

Lorsque l'opium est adultéré avec de la dextrine, de la gomme ou 
du sucre il faut employer, au lieu d'eau pure, un mélange à volumes 
égaux d'eau et d'alcool, autrement l'opium forme avec l'eau une 
émulsion qu'on ne peut filtrer. 

Dans tous les cas, après macération suffisante, le produit est filtré 
et le résidu est lavé avec de l'eau. La liqueur fdtrée mesurant 
environ 120 c. c. est évaporée au bain-marie et réduite à 25 c. c, puis 
additionnée de 5 c. c. d'alcool à 0,820. On introduit la solution dans 
un flacon, on lui ajoute encore 5 c. c. d'alcool, puis, après agitation, 
30 c. c. d'éther et enfin 4 c. c. d'une solution d'ammoniaque à 
10 p. 100 (d = 0,960). On agite vivement jusqu'à ce que les cristaux 
commencent à se former et on abandonné le tout au repos pendant 
douze heures. On recueille la morphine sur un filtre taré, on la lave 
avec de l'éther, puis avec de 1' « esprit morphine » S puis de 1' c eau 
morphinée » ^ jusqu'à ce que le liquide filtré soit incolore, on sèche le 
filtre à 100® et on pèse. La morphine ainsi obtenue n'étant pas com- 
plètement pure, on la détache du filtre, on la traite par l'alcool 
chaud à 95<»; on fait passer le liquide sur le filtre qui contenait le 
dépôt de morphine brute, on lave à Talcool chaud, on fait sécher et 
on pèse. Il n'y a plus qu'à déduire le poids trouvé du poids delà 
morphine brut précédemment obtenu. 

Procédé Regnauld, — Ce procédé est une modification avantageuse 
des procédés Guillermond et Fordos. 50 gr. d'opium, finement divisés, 
sont mis à macérer pendant douze heures à une température de 
35 à 40« avec 150 c^ c. d'alcool à 70o. On filtre et le résidu est lavé 
par décantation avec 150 c. c. de même alcool. On prélève un tiers 
de la liqueur alcoolique tenant en dissolution les alcaloïdes de l'opium 
et, à l'aide d'une burette graduée, on y verse goutte à goutte de 
l'ammoniaque jusqu'à ce que la solution en renferme un léger excès 
appréciable à l'odorat. On ajoute alors les deux autres tiers de la 
liqueur dans lesquels on vei*se immédiatement le double du volume 
d'ammoniaque employé la première fois. On agite vivement le 

• Esprit morphine. — Mêler 1 vol. de solution d'ammonique {d = 0,888) 
avec ^ vol. d^lcool et saturer par de la morphine. La solution filtrée con- 
tient 0,33 p. 100 de morphine. 

« Eau morphinée. — Agiter de Teau avec un excès de morphine. La solu- 
tion filtrée contient 0,04 p. 100 de morphine. 
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mélange et on l*abandonne au repos pendant douze ou quinze heures. 
La morphine et la narcotine sont précipitées, on les recueille sur un 
filtre taré, on les lave avec de Talcool à 40® et on les fait sécher. On 
détache avec soin le précipité du filtre, on le broie dans un petit 
mortier avec 25 gr. de chloroforme, on jette le tout sur le filtre taré 
qui a déjà servi, on lave le résidu au chloroforme, on sèche à 100® et 
on pèse. L'excès de poids du filtre donne la proportion.de morphine. 
En soumettant le chloroforme à Tévaporation, on obtient comme 
résidu, la narcotine, dont on peut également déterminer le poids. 

M. Doux (Union pharm,, 1885, 102 et 184), pour obvier àla difficulté 
que l'on éprouve à épuiser l'opium d'une façon complète de toute la 
morphine qu'il renferme, traite les 50 gr. d'opium par 200 c. c. d'alcool 
à 70®, laisse macérer douze heures, filtre et prélève 105 c. c. du 
liquide filtré représentant, d'après lui, 25 gr. d'opium, sur lesquels il 
continue les mêmes opérations que précédemment. 

MM. Adrian et Gallois (Joum, Pharm. et Chim., 1887, t. XV, p. 193) 
dans le but de rendre comparables et plus précis les résultats 
obtenus proposent de tenir compte dans chaque opération des 
quantités d'eau et de matières extractives que renferme l'opium et 
dont la proportion peut varier de 5 à 30 p. 100, de façon à ce que la 
partie insoluble de l'opium soit toujours mise en présence d'une 
même quantité de liquide extractif pesant exactement 250 gr. A cet 
effet, après avoir déterminé par un essai préliminaire, effectué sur 
5 gr. d'opium, la quantité de matières insolubles dans l'alcool à 70« 
que l'opium renferme, ils traitent 50 gr. du même opium par une 
quantité d'alcool à 70®, telle que cette quantité, ajoutée au poids de 
l'eau et des matières solubles de l'opium, représente exactement 
250 gr. Puis, après macération et filtration, opèrent sur 200 gr. du 
liquide filtré représentant 40 gr. d'opium, comme dans le procédé 
Regnauld. 

Procédé Teschemacher et Denham Smith (Chemical News, 3 mars 
1888, et Mon. Scientif,, 1888, p. 663). -- 12 gr. d'opium, finement 
divisés, sont épuisés complètement par de l'eau tiède. La liqueur 
filtrée est concentrée au bain-marie à consistance sirupeuse et le 
résidu est agité dans un flacon avec environ 40 c. c. d'éther addi- 
tionné de 1/10 d'alcool. On ajoute ensuite 3 gr. d'ammoniaque 
[d = 0,935) et on abandonne le tout pendant dix-huit heures en 
agitant de temps en temps le mélange. On filtre sur un filtre taré et 
on lave le résidu insoluble, d'abord avec de l'esprit morphine, puis 
de l'eau morphinée (voir p. 285) jusqu'à ce que le liquide passe 
incolore. 

Le mélange de morphine et des autres alcaloïdes de l'opium est 
ensuite extrait du filtre, pulvérisé et épuisé par du benzène. On 
recueille la morphine débarrassée de la narcotine et de tous les 
autres alcaloïdes sur le filtre taré déjà employé qu'on sèche à 100® e^ 
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qu'on pèse. Comme la morphine ainsi obtenue peut encore contenir 
environ 3 p. 100 de matières étrangères, on en détermine la propor- 
tion exacte par un titrage avec de l'acide sulfurique ou chlorhydrique 
décinormal, en se servant de tournesol comme indicateur* 



ORCANETTE 

L'orcanette du commerce est la partie corticale de la racine de 
YAnchusa tinctoria. 

La matière colorante ou anchusine est insoluble dans l'eau, 
solubie dans l'alcool, l'éther, le sulfure- de carbone, le chloroforme, 
les huiles fixes. Sa solution alcoolique est rouge et vire au bleu par 
les alcalis. 

La racine d'orcanette doit céder à l'éther au moins 5 p. 100 de 
niatière colorante. 



ORSEILLE 

L'orseille est une matière colorante préparée avec certains lichens, 
particulièrement les Rocella tinctoria et fuciformis. 

On la rencontre dans le commerce, soit sous forme de pâte renfer- 
mant environ 20 p. 100 de matière sèche, soit sous forme liquide de 
1,04 à 1,08 de densité. 

Le pei'sico ou cud'bear est une variété d'orseille en pâte préparée 
avec la Lecanoria tinctoria et la Variolaria orcina . 

L'oraeille est quelquefois falsifiée avec des matières minérales, 
particulièrement le sel commun. Le dosage et l'analyse des cendres 
permettent de reconnaître cette fraude ; la proportion de cendres ne 
doit pas dépasser 5 à 10 p. 100. 

Essai par voie de teinture. — On prépare un bain avec 0*%5 à 
1 gr. d'orsçille et 300 c. c. d'eau, on y plonge un rectangle de tissu 
de laine (mérinos) de 5 cent, de long sur 2 cent, de large et on teint 
au bain-marie pendant 1/2 heure ; on lave, on sèche et on compare 
réchantillon avec un autre qui a été teint exactement dans les mêmes 
conditions avec un même poids d'orseille type. 

Recherche des matières colorantes étrangères. — L'orseille peut 
être mélangée avec des extraits de bois de Campêche ou de bois du 
Brésil ainsi qu'avec de la fuchsine, des violets d'aniline ou des colo- 
rants azoïques. 

Pour reconnaître la présence des extraits de Campêche ou de bois 
rouge, on ajoute à sa solution étendue de l'acide acétique et une solu- 
tion de sel d'étain. On fait bouillir, si l'orseille est pure, la liqueur est 
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presque entièrement décolorée, si elle renferme de l'extrait de Cam- 
pêche, on obtient une solution gris bleu, si, au contraire, elle con* 
tient de l'extrait de bois de Brésil, la liqueur reste rouge. 

Pour déceler la présence de la fuchsine acide, on fait bouillir For- 
seille avec une assez grande quantité d'eau, de façon à avoir une solu- 
tion limpide. On introduit une petite quantité du liquide dans un 
tube à essai avec de l'aldéhyde benzoïque, on ajoute du chlorure 
stanneux et de l'acide chlorhydrique et on laisse poser quelques 
minutes. Si l'extrait ne contient pas de fuchsine acide, la couche infé- 
rieure reste incolore, dans le cas contraire, elle prend une coloration 
rouge. On peut arriver ainsi à retrouver 1 partie de fuchsine acide 
dans 1000 parties d'extrait d'orseille. (Kertesz. Soc. Ch,, 1885(2), p. 440.) 

D'après Heppe, lorsqu'on ajoute à une solution d'extrait d'orseille 
une solution d'acide picrique, il ne doit pas se former de précipité. 
Lorsqu'il se forme un dépôt brun, c'est que l'extrait renferme de la 
fuchsine ou du violet d'aniline . 

Rawson indique la méthode suivante pour la recherche des matières 
colorantes artificielles : On fait bouillir 5 gr. de l'échantillon avec 
50 c. c. d'alcool et on étend la liqueur à 100 c. c. avec de l'eau, puis 
on lui ajoute 15 à 20 c. c. d'une solution de sous-acétate de plomb de 
1,25 de densité et un même volume d'ammoniaque. On filtre. Avec 
l'orseille pure le liquide filtré est incolore ; mais, dans le cas de la 
présence de la fuchsine, la liqueur peut rester plus ou moins 
colorée. Dans tous les cas, en acidulant le liquide avec de l'acide 
acétique, la nuance de la fuchsine réapparaît tandis qu'avec Forseille 
pure il ne se produit pas de coloration. En opérant comparativement 
avec une solution de fuchsine titrée, acidulée par de l'acide acétique, 
on peut, au moyen du colorimètre, déterminer approximativement la 
proportion de fuchsine que renferme l'orseille. 

La safranine ou le violet de Paris peuvent être décelés par le même 
procédé. Avec le violet de Paris, la liqueur, après addition de sous-acé- 
tate de plomb et d'ammoniaque, est décolorée et prend une nuance 
violet-bleu par l'action de l'acide acétique. Avec la safranine, la 
liqueur filtrée conserve sa nuance primitive et, traitée par l'acide 
chlorhydrique concentré, prend une nuance bleue qui, au contraire, 
fait virer au jaune la fuchsine ou le violet de Paris. 

D'après le même auteur, pour déceler la présence des colorants 
azoïques, on fait dissoudre 1 gr. d'orseille dans de l'eau légèrement 
ammoniacale et on y teint pendant 1 heure 10 gr. de laine en éche- 
veau. On recommence la même opération sur le même bain en 
partie épuisé, puis, après l'avoir additionné d'un peu d'acide sulfurique, 
on y plonge à nouveau une nouvelle échevette de laine qui fixe le 
colorant azoïque dans un état de pureté suffisant pour permettre de 
le reconnaître par ses réactions caractéristiques. Il est bon de faire 
l'essai comparativement avec un échantillon d'orseille pure. 



Digitized by LjOOQ IC 



OXALIQUE 289 



OXALATES 

OXALATE D'ANTIMOINE ET DE POTASSIUM. — Pour l'analyse de ce 
sel, Setlick indique la méthode suivante : 

On verse dans une solution d'un poids connu du sel une liqueur 
titrée de soude jusqu'à ce qu'il se produise un léger trouble, l'alcali 
employé indique la quantité d'acide oxalique libre que contenait le 
sel. On ajoute ensuite de la phénol-phtaléine sur laquelle l'oxyde 
d'antimoine hydraté est sans action et, avec la même liqueur de 
soude, on titre jusqu'à réaction alcaline, d'où l'on en déduit la quan- 
tité d'oxyde d'antimoine. Enfin, pour doser l'alcali, on précipite un 
nouvel échantillon par l'ammoniaque, on filtre, on évapore la solution 
à sec, on calcine et, dans le résidu dissous dans l'eau, on titre le car- 
bonate alcalin formé par de l'acide normal. 

OXALATE DE POTASSIUM (sel d'oseille), — Le sel d'oseille du 
commerce est formé d'un mélange de bioxalate et de quadroxalate de 
potassium. 

Pour déterminer les proportions relatives de ces deux sels, on en 
prend iO gr. que l'on dissout dans 500 c. c. d'eau. On prélève 50 c. c. 
de la solution représentant i gr. du mélange, que l'on titre avec 
une solution normale de soude dont 4 c. c. correspond à 0&'',146 de 
bioxalate C2HKO*,H20 ou ,084 de quadroxalate de potassium 
C»HKO*,C2H20S2H20. 

Soit n le nombre de centimètres cubes de soude nécessaire à la 
saturation ; les proportions relatives des deux sels seront entre elles 
comme 0,446 x n est à 0,084 x n, d'où l'on déduira facilement leurs 
proportions pour 400. 

L'oxalate de potassium peut être fraudé par du sulfate acide de 
sodium ou de potassium. Cette fraude se reconnaît par le précipité 
blanc que donne le chlorure de baryum dans sa solution additionnée 
d'acide chlorhydrique. 

OXALIQUE (ACIDE) 

L'acide oxalique peut contenir comme impuretés de l'oxalate et du 
sulfate de sodium, ainsi que de l'oxalate et du sulfate de calcium. 

Pour ep constater la présence, il suffira de soumettre l'acide oxa- 
lique à la calcination. Les oxalates de sodium et de calcium seront 
transformés en carbonates que l'on retrouvera dans les cendres. 

La présence des divers sels tels que le sulfate de sodium, l'alun, le 
sel d'orseille, ajoutés frauduleusement à l'acide oxalique, pourra être 
facilement décelée par le même moyen. 

DICT. SUBST. ORGAN. 19 
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OZOKÉRITE (CIRE MINERALE) 

Elle se présente sous forme d'une masse rouge brun, formée de 
paraffine souillée de bitume et mélangée à des proportions variables 
de sable. Elle est livrée en général au commerce après une première 
fusion avec de Teau et débarrassée de la majeure partie de ses matières 
terreuses. 

Point de fusion. — On le détermine par les mêmes méthodes que 
celles indiquées pour la paraffine. (Voir Paraffine.) L'ozokérite de 
Galicie, qui est la plus répandue dans le commerce, a un point de 
fusion compris entre 50 et 80°. 

Dosage des matières minérales. — On dissout 5 à 10 gr. de matière 
dans de Téther de pétrole, on filtre à travers un filtre taré, on lave le 
filtre avec de Téther de pétrole et, après dessiccation, on pèse le résidu 
insoluble. 

Dosage de la paraffine et des huiles. — On introduit dans une cornue 
de verre de forme basse 50 à 100 gr. d'ozokérite. On enveloppe la 
cornue jusqu'à sa partie supérieure d'une toile métallique et on distille 
jusqu'au rouge. Le mélange d'huile et de paraffine est recueilli dans 
une éprouvette, et pesé. On le rend homogène par fusion au bain- 
marie et on y dose la paraffine par la méthode de MM. Pawlewski et 
Filemonowieze. (Voir Pétrole.) 

On obtient en moyenne 60 p. 100 de paraffine fusible à 60-65*» et 
30 à 35 p. 100 d'huiles. Pour les ozokérites pures la proportion 
d'huile ne doit pas dépasser 5 à 8 p. 100. 



PAIN 

Le pain de froment est celui dont la consommation est la plus con- 
sidérable, comme étant le meilleur au goût et le plus nourrissant. 
Dans quelques pays on emploie encore, pour la fabrication du pain, 
d'autres farines que celle du blé, telles que celles de seigle, de sarra- 
sin, d'orge, etc.. 

Recherche des farines étrangères. — L'addition de farines étran- 
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gères à la farine de blé, dans le pain, se reconnaît au microscope 
en opérant de préférence sur la partie du pain la moins cuite. On y 
rencontre le plus souvent de la farine de féverolles, ainsi que de la 
farine de pomme de terre cuite ou de riz, que l'on ajoute au pain 
pour masquer une addition d'eau trop considérable. 

Dosage de Tean. — On fait sécher à Tétuve une tranche de pain 
jusqu'à poids constant. La proportion d'eau trouvée doit être d'envi- 
ron 30 à 33 p. 100. Dans la croûte cette proportion varie de 12 à 
17 p. 100 et dans la mie de 38 à40 p. 100. Dans le pain rassis la pro- 
portion d'eau est sensiblement la même que dans le pain frais. En 
vieillissant, le pain n'a éprouvé qu'un changement moléculaire et on 
peut le ramener à son premier état en le chauffant quelque temps à 
100** en vase clos. 

Dosage du gluten. ~ On prend 50 gr. de pain que l'on triture dans 
un mortier avec une solution aqueuse, faite à froid, de 500 gr. de malt 
broyé. On chauffe le tout pendant quatre heures à 70®. L'amidon est 
saccharifîé et le gluten reste insoluble. On le lave et on le pèse. Si le 
pain a été fabriqué avec des farines avariées, ce gluten est mou et vis- 
queux au lieu d'être élastique. 

On peut également déterminer la teneur en gluten du pain par un 
dosage d'azote avec la chaux sodée et multiplier par 6,25 la dose d'azote 
trouvée. 

La proportion de gluten du pain est d'environ 7 à 9 p. 100. 

Recherche du seigle ergoté. — On opère exactement comme il a 
été indiqué pour les farines, d'après la méthode spectroscopique de 
MM. Wolff, E. Hoffmann et Pétri. (Voir Farines.) 

Dosage des matières minérales. — 10 gr. de pain sont incinérés 
dans une capsule de platine. Si la proportion de cendres est sensi- 
blement supérieure à 2 p. 100, on peut en conclure à une addition de 
matières minérales telles que : plâtre, craie, kaolin, etc., dont on 
déterminera aisément la nature par l'analyse. 

Valun , quelquefois employé pour rendre le pain plus blanc, sera 
décelé par les procédés Hadow ou Dupré indiqués pour analyse des 
farines. (Voir Farines.) 

Le borax sera reconnu par la coloration verte qu'il communique à 
la flamme de l'alcool dont on aura arrosé les cendres après les avoir 
mélangées avec un peu d'acide sulfurique. 

Le cuivre, le zinc, le plomb seront recherchés dans les cendres par 
les méthodes ordinaires de l'analyse minérale. 
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Dosage de Teau. — On découpe une bande de papier du poids de 2 à 
5 gr. que Ton sèche à Tétuve à 100®, la perte de poids donne la quan> 
tité d'eau. La proportion d'eau que contient le papier varie en général 
de 6 à 8 p. 100. 

Dosage des cendres. — On incinère 5 à 10 gr. de papier dans une 
capsule de platine et on pèse le résidu. La quantité des cendres du 
papier ordinaire ne dépasse pas 1 p. 100. 

Dans le cas d'une proportion de cendres plus considérable, il y 
aura lieu d'en faire l'analyse et d'y rechercher le carbonate de sodium 
ou l'alun, qui ont pu être introduits dans la pâte par l'encollage, 
ainsi que le kaolin, le sulfate de calcium, le sulfate de baryum, la 
craie, employés pour donner du poids au papier et enfin, dans le cas 
de papiers colorés, les divers métaux, tels que le fer, le plomb, le 
chrome, etc., dont les sels ont pu être utilisés comme matière colo- 
rante. 

Détermination de la nature des fibres. — Les principales matières 
employées ^pour la fabrication du papier sont : les chiffons de coton, 
de chanvre, de lin, le bois, la paille, l'alfa, le genêt, le bambou, le 
jute, le lin, le chanvre, l'agave, l'aloès, l'écorce de mûrier, les feuilles 
et pulpes de pomme de terre, etc. 

Diverses réactions chimiques ont été indiquées pour reconnaître, 
par des différences de coloration, les diverses fibres employées dans 
la fabrication du papier, mais, actuellement, il n'existe aucune 
méthode de coloration assez sûre pour que la couleur que prend une 
fibre puisse indiquer son origine d'une façon certaine. Le meilleur 
procédé consiste donc dans l'examen microscopique. Après avoir 
choisi plusieurs morceaux de papier dans différentes feuilles, on les 
fait bouillir avec une solution de soude caustique à 1 p. 100. La 
bouillie de papier ainsi obtenue est lavée à l'eau sur un tamis et se 
trouve ainsi prête pour l'examen microscopique. 

Pour colorer les fibres, ce qui facilite considérablement leur obser- 
vation sous le microscope, M. Herzberg propose l'emploi d'une solution 
aqueuse d'iodure de potassium ioduré (20 c. c. d'eau, 2 c. c. de gly- 
cérine, I^^IS d'iode et 2 gr. d'iodure de potassium) ; cette solution 
colore en général les fibres de chiffons en brun et ne colore pas les 
fibres de cellulose. 

Pour reconnaître la présence des fibres de bois on peut employer le 
chlorure de naphtylamine (5 gr. de naphtylamine dissous dans 50 cent, 
d'eau et 2 c. c. d'acide chlorhydrique) qui les colore en jaune, ou 
mieux encore, d'après Wiesner, le chlorure de phloroglucine (4 gr. 



Digitized by LjOOQ IC 



PAPIER 293 

de phlorogluciue dissous dans 25 c. c. d*alcool et 10 à 15 c. c. d'acide 
chlorhydrique) qui leur communique une belle coloration carmin. 
D'après Wurster on peut reconnaître dans le papier l'émoulure de 
bois au moyen de la diméthylparaphénylènediamine. Tout papier 
renfermant de l'émoulure de bois, c'est-à-dire du bois simplement 
divisé mécaniquement, prend, sous l'influence de ce réactif, une 
nuance rouge fuchsine, tandis que le papier formé, soit de fibres de 
lin ou de coton, soit de cellulose obtenue par traitement chimique du 
bois, donne à peine une coloration jaunâtre. L'intensité de la nuance 
étant proportionnelle à la quantité d'émoulure de bois que ren- 
ferme le papier, on peut, par comparaison, en déterminer approxima- 
tivement la proportion. 

Détermination de la nature de l'encollage. — Recherche de la géla- 
tine {collage animal). — On fait bouillir une certaine quantité de 
papier avec de l'eau et, après refroidissement, on ajoute au liquide 
clair une solution de tannin qui, dans le cas de la présence de colle 
animale, produit un précipité blanc floconneux. Les papiers collés à 
la gélatine donnent à l'analyse une certaine quantité d'azote. Ils ren- 
ferment en général de l'alun . 

Recherche de V amidon, — On trempe une feuille de papier dans 
une solution diluée d'iode dans l'iodure de potassium ; s'il renferme 
de l'amidon il prend aussitôt une coloration bleue. Le collage à l'ami- 
don seul est assez rare, mais l'amidon ou la fécule sont assez souvent 
employés en mélange avec la gélatine ou la résine. 

Recherche de la résine, — On fait bouillir une certaine quantité de 
papier avec de l'alcool additionné de quelques gouttes d'acide acé- 
tique ; en versant le liquide dans de l'eau on voit se produire un 
trouble si le papier renferme de la résine. 

Un procédé très simple consiste à laisser tomberquelques gouttes 
d'éther sur le papier ; si ce dernier est collé à la résine, il se produit, 
après révaporation de l'éther, un filet de résine surtout visible par 
transparence- Cette méthode est surtout recommandable pour l'exa- 
men des livres ou manuscrits, car elle n'altère en rien le papier. 

Recherche de la résistance du collage. — Procédé Léonhardiet Post, 
— A l'aide d'une pipette on laisse tomber sur le papier d'une hauteur 
de 0™,10 des gouttes de perchlorure de fer (à 1,534 de fer p. 100) de 
façon que chaque goutte se dépose séparément. On laisse agir les 
gouttes pendant un nombre de secondes égal au poids du papier 
en grammes par mètre carré ; on enlève ensuite le restant de la solu- 
tion à l'aide de papier buvard et l'on passe, sur le verso de la feuille, 
un tampon de ouate trempée dans une solution aqueuse de tannin. 
Si le collage n'est pas résistant, des taches noires se produisent immé- 
diatement, dans le cas contraire, le papier ne s'altère pas. 



Digitizedby VjOOQIC 



294 PARAFFINE 

Recherche de la matière colorante. — Les matières colorantes les 
plus diverses, tant minérales qu'organiques, sont 
utilisées pour la coloration du papier et il y a lieu 
d'appliquer à leurs recherche les mêmes mé- 
thodes que celles employées pour la détermina- 
tion des matières colorantes sur les fibres tex- 
tiles. 

Détermination de la résistance du papier. — 
On coupe une bande de papier de 5 cent, de 
largeur et 60 cent, de longueur dont on colle 
les deux extrémités à la gélatine. On passe dans 
Tanneau ainsi formé deux baguettes de verre, 
, Tune servant à suspendre l'appareil, l'autre des- 
tinée à supporter un plateau que l'on charge 
progressivement de poids jusqu'à rupture de la 
bande de papier. La somme des poids marqués, 
du plateau et de la baguette de verre, représen- 
tent la résistance. 
Fig. 20. Un bon papier doit pouvoir ainsi supporter 

au moins 30 kilogr. 



PARAFFINE 

La paraffine pure est blanche, sans odeur, sans saveur, elle est 
sonore et d'un toucher sec. 

La paraffine brute est de nuance jaune ou brunâtre. 

La paraffine ordinaire s'extrait des pétroles et des huiles de schistes 
et de boghead. 

La paraffine minérale ou cérésine s'extrait de l'ozokérie. (V. Ozo- 
kérite.) 

Les pains de paraffine n'étant pas en général homogènes, il est 
essentiel d'effectuer leur analyse sur un échantillon moyen formé peir 
un mélange de parties égales prises à l'intérieur et à l'extérieur. 

Densité. — On introduit un fragment de la matière dans un 
mélange d'alcool et d'eau en proportions convenables pour qu'à la 
température de 15^ celle-ci reste en équilibre dans \e liquide, dont on 
prend la densité à l'-aide d'un densimètre. Il est utile de bien observer 
qu'aucune bulle d'air ne reste adhérente au morceau de paraffine. 

La densité de la paraffine varie sensiblement suivant les propor- 
tions d'huiles avec lesquelles elle peut encore être mélangée. 

Point de fusion. — r Méthode américaine. — On fait fondre une 
ertaine quantité de paraffine dans un vase cylindrique, on y plonge 
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la boule d'un thermomètre et on note la température à laquelle le 
liquide commence à se recouvrir d'une pellicule solide. 

2° Méthode anglaise. — On fait fondre dans un ballon de 150 c. c, 
environ de capacité une certaine quantité de paraffine ; on y plonge 
en entier la boule d'un thermomètre fixé au col du ballon par un bou- 
chon percé d'un trou, puis on soulève ensuite le thermomètre de 
façon que son réservoir soit un peu au-dessus de la paraffine fondue. 
Tant que la paraffine reste liquide, sa surface reste brillante, et on 
DOte la température au moment où sa surface devient terne. 

30 On fixe, à l'aide d'un anneau en caoutchouc, un tube capillaire 
rempli de paraffine solide à côté de la boule d'un thermomètre. On 
plonge le tout dans de l'eau que l'on chauffe peu à peu et on note la 
température à laquelle le tube capillaire devient transparent. Ce pro- 
cédé est celui qui donne les résultats les plus exacts. 

Densité et point de fusion de diverses variétés de paraffines. 



Point de fusion 


410,4 440 


490,1 


500, i 


520 


550 


Densité à 150,5 


875,2 882,3 


898,9 


901,8 


903,5 


908,6 



La valeur d'une paraffine est d'autant plus grande que son point de 
fusion est plus élevé. ^ 

Dosage des huiles dans la paraffine. — Ce dosage peut se faire 
d'après la méthode de MM. Pawlewski et Filemonowieze basée sur 
l'emploi de l'acide acétique, mais en ayant soin d'employer une pro- 
portion d'autant plus grande de cet acide que la proportion d'huile 
est moins connsidérable. (V. Pétroles,) 

Dosage de l'eau. — On introduit dans une petite cornue 50 à 100 gr. 
de paraffme que l'on chauffe à 120-125o. Le col de la cornue est en 
communication avec un tube gradué dans lequel l'eau et une certaine 
quantitèd'huile viennent se condenser. L'opération terminée on mesure 
le volume de l'eau obtenue. 

Recherche de la résine ou colophane. — La fraude la plus fré- 
quente que l'on fait subir à la paraffine consiste en une addition de 
résine ou colophane. 

Pour sa recherche et son dosage on prend 10 gr. de paraffine que 
l'on fait bouillir avec environ 25 c. c. d'une solution alcoolique de 
potasse à 25 p. 100. On verse le tout dans une capsule contenant 
200 c. c. d'eau bouillante et on continue l'ébullition jusqu'à ce que 
la majeure partie de l'alcool soit éliminée. Par le refroidissement, la 
paraffine se solidifie ; on la débarrasse des dernières portions de prin- 
cipes solubles qu'elle peut renfermer par une nouvelle ébullilion avec 
de l'eau, on la laisse refroidir, on l'exprime entre des doubles de 
papier à filtre, on la sèche à HO® et on la pèse. Quant aux liquides 
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PATES ALIMENTAIRES 



décantés, on les acidifie par de l'acide chlorhydrique ; la résine, s'il en 
existe, se précipite, on la recueille sur un filtre, on la lave à Teau et 
on la dissout sur le filtre dans de Téther. La liqueur éthérée filtrée, 
étant évaporée, laisse, comme résidu, la résine qu'on sèche à 110° 
et qu'on pèse. 



PATES ALIMENTAIRES 

Leur analyse se fait comme celle des farines ou du pain, on devra 
donc y doser l'eau, l'azote et les matières minérales. (V. Farines et 
pain.) 

Les pâtes alimentaires sont généralement colorées en jaune par du 
curcuma ou du safran ce qui ne doit pas être considéré comme une 
falsification, mais il n'en est pas de même si l'on a fait usage de prin- 
cipes toxiques tels que les nitrocresols, les nitronaphtols ou l'acide 
picrique. 

Pour déceler la présence de colorants artificiels, on traite le pro- 
duit par de l'alcool qui dissout la matière colorante, on évapore à sec 
la liqueur filtrée, on dissout le résidu dans très peu d'eau el on 
chauffé la solution pendant cinq minutes avec de l'acide chlorhydri- 
que, puis on ajoute un peu de zinc métallique. On laisse refroidir et, 
après une ou deux heures, on observe une coloration bleue, dans le 
cas de la présence d'acide picrique, et une coloration rouge sang, si 
le produit renfermait du dinitrocrésol. 

COMPOSITION DES PATES ALIMENTAIRES D'APRÈS KCENIG 





EAU 


AZOTE 


MATIÈRB 
grasse 


AMIDON 
et dexlrine 


CELLULOSE 


CENDRES 


Macaroni .... 


15,86 


8,19 


0,29 


75,06 


^ 


0,60 


— (moyenne 














de 4 échantillons). 


13,07 


9,02 


0,28 


76,79 


» 


0,84 


Nouilles .... 


14,01 


8,69 


0,32 


76,49 


» 


0,49 


Semoule dite con- 














centrée. . . . 


7,92 


7,65 


7,65 


60,53 


4,87 


11,47 


Id. . . . 


9,48 


7,64 


14,47 


55,78 


1,23 


11,40 


Tapioca 


13,30 


0,63 


87,95 


w 


0,12 



Digitized by LjOOQ IC 



PEPTONES 297 



PEPSINE 



Les pepsines du commerce sont presque toujours un mélange de 
pepsine et de matières amylacées. Celles-ci sont facilement décelées 
par l'examen microscopique et la coloration bleue que prend le pro- 
duit en présence d'eau iodée. 

La meilleure méthode pour l'essai d'une pepsine est celle de 
M. Petit. (Recheixhes sur la pepsine, 1881.) 

On prépare un série de flacons contenant chacun 25 c. c. d'une 
solution d'acide chlorhydrique à 3/1000 HGl et 5 gr. de fibrine expri- 
mée, et on introduit dans chacun d'eux 10 à 60 centigr. de pepsine. 
On place tous les flacons dans une étuvc chauffée à 50^ et on les agite 
de demi-heure en demi-heure jusqu'à dissolution de la fibrine. On 
constate que la digestion est complète au moyen de l'acide nitrique 
qui ne produit plus de précipité. 

La pepsine sera considérée comme d'autant plus active que le 
temps écoulé pour la transformation aura été plus court. 



PEPTONES 

11 existe plusieurs sortes de peptones commerciales dont les pro- 
priétés et la composition peuvent être très différentes. Telles sont les 
peptones obtenues à l'aide de la pepsine ou du suc pancréatique, 
celles préparées avec la papaïne, enfin celles obtenues en chauffant 
sous pression, avec ou sans acide chlorhydrique, la viande naturelle 
ou débarrassée préalablement par l'eau des matières extractives et 
gélatineuses. 

M. Hallopeau (Journ, Pharm, et Chim., 1892, t. XXVI, p. 325) 
indique le procédé suivant pour l'analyse des peptones cnmmerciales : 

Le liquide, supposé acide par de l'acide chlorhydrique, est neutra- 
lisé exactement par du carbonate de sodium. La syntonine se préci- 
pite, on la recueille sur un filtre taré et on la lave à l'eau froide. 
L'augmentation de poids du filtre séché à 105<* représente le poids de 
la syntonine. 

La liqueur filtrée, additionnée d'une goutte d'acide acétique, est 
mise à chauffer au bain-marie pendant une demi-heure. Il se préci- 
pite des flocons d'albumine, qu'on recueille sur un filtre taré qu'on 
fait sécher et qu'on pèse. 

On ajoute au liquide filtré de l'acide nitrique goutte à goutte. Dès 
qu'il se produit un trouble, on cesse l'^addition d'acide ; on agite un 
instant, puis on laisse reposer le précipité d'hémialbuminose qui s'est 
formé. Celui-ci est jeté sur un filtre et lavé avec un peu d'eau addi- 
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tionnée d'une très petite quantité d'acide nitrique. La liqueur filtrée 
renferme la peptone. On peut, à la rigueur, doser l'hémialbumose res- 
tée sur le filtre, en la dissolvant dans un excès d'acide nitrique, neu* 
tralisant presque absolument la solution et la saturant par du chlorure 
de sodium en poudre, l'hémialbumose se précipite et peut être pesée. 

La liqueur filtrée, débarrassée de l'albumine, de la syntonine et de 
l'hémialbumose, est neutralisée presque complètement par du car- 
bonate de sodium et additionnée de son volume environ de solu- 
tion de nitrate mercurique, pour précipiter la peptone. 

Le nitrate mercurique est préparé en additionnant à l'ébuUitioii 
sa solution aqueuse au 1/10 de quelques gouttes de carbonate de 
sodium jusqu'à ce que le précipité d'oxyde formé se soit redissous. 

Après vingt-quatre heures on recueille sur un filtre taré le précipité 
de peptonate de mercure, on le lave à l'eau, on sèche à 106-i08*> et on 
pèse, en multipliant le poids trouvé par 0,666, on obtient celui de la 
peptone correspondante. On peut vérifier que la précipitation de la 
peptone est complète en ajoutant à la liqueur filtrée de l'acide phos- 
phomolybdique qui ne doit pas donner de précipité. 

D'après MM. Konig et Kisch (Journ. Pharm. et Chim., 1889, t. XX, 
p. 254), l'analyse des peptones peut se faire de la façon suivante : 

On dose l'eau par dessiccation à 100®, les cendres par incinération 
et, dans le résidu obtenu, on détermine les proportions de potasse et 
d'acide phosphorique. Pour doser la matière grasse on mélange la 
matière avec du sable, on fait sécher et on épuise la masse par de 
l'éther qui, par évaporation, abandonne la matière grasse que l'oa 
fait sécher et que l'on pèse. 

Pour le dosage des matières albuminoïdes, on délaie 5 à 10 gr. de 
substance dans de l'eau, on recueille sur un filtre le résidu insoluble 
et on dose, par la méthode de Kjeldahl, la proportion d'azote qu'il 
renferme. En multipliant par 6,25, on a le poids des albuminoïdes 
insolubles. 

On fait bouillir le liquide filtré, après l'avoir acidulé avec un peu 
d*acide acétique, on a ainsi les matières coagulables par la chaleur que 
Ton recueille sur un filtre, on les lave, on les fait sécher et on les pèse. 

On ajoute de l'eau au liquide restant, de façon à former 500 c. c. ; 
on en prélève 100 c. c. que l'on amène à 10 c. c. par concentration, 
on les additionne, à froid, de 100 cent, d'une solution saturée de 
sulfate d'ammonium. Les albuminoses se précipitent, on les recueille 
sur un petit fitre taré, on lave avec une solution de sulfate d'ammo- 
nium, on dessèche et on pèse dans un petit ballon. On dissout dans 
'eau le contenu du ballon, on étend à 500 c. c. et on mesure 100 c. c. 
du liquide dans lequel on dose l'acide sulfurique ; on en déduit le 
poids du sulfate d'ammonium correspondant qui, retranché du 
poids précédent, donne la proportion des albuminoses. 

On prélève alors 100 c. c. du premier liquide, on l'acidifie forte- 
ment avec de l'acide sulfurique et on lui ajoute une solution de phos- 
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phomolybdate de sodium, renfermant 1/3 de son volume d'acide 
salfurique dilué au tiers, tant qu'il se forme un précipité. Ce précipité 
est recueilli sur un filtre, lavé avec de l'acide sulfurique dilué au 
tiers et, finalement, traité avec le filtre encore humide par la métjiode 
de Kjeldahl pour le dosage de l'azote. En multipliant le poids 
d^azote trouvé par 6,25, on a la totalité des albuminoïdes désignés sous 
le nom d'albuminoses et de peptones et, en retranchant le poids des 
albuminoses trouvé précédemment , on en déduit celui des peptones. 



PETROLE BRUT 

Les pétroles bruts varient beaucoup dans leurs caractères physiques. 
C'est tantôt une mas§e noire, épaisse et visqueuse, tantôt un liquide 
fluide de nuance ambrée. 

Densité. — On se sert presque exclusivement de l'aéromètre Baume, 
rarement du densimètre. 

Les huiles les plus lourdes sont en général les moins appréciées 
comme étant les moins riches en huile à brûler. 

Densités de quelques huiles brutes de pétrole. 

Huiles de Pensylvanie 40 à 48° Baume 

— du Canada 30 à 43° — 

— de la Virginie occidentale . 26 à 30<» — 
■— de Californie 39 à 41» — 

— de Bakou 31 à 34» — 

— de Galicie 20 à 55° — 

— d'Allemagne (Uanovre) ... 25 à 36° — 

— de Rangoan (Birmanie) . . . 28 à 30<> — 

Essai par distillation. — Cet essai a pour but de déterminer les 
proportions d'essence, d'huile à brûler et d'huiles lourdes paraffinées 
que le pétrole peut fournir par distillation. 

L'opération peut se faire dans un ballon en cuivre communiquant 
avec un réfrigérant dont l'orifice vient déboucher au-dessus d'une 
éprouve tte graduée (fi g. 21). Il faut opérer sur au moins 1 litre de 
pétrole. 

On chauffe doucement de façon à déterminer une distillation régu- 
lière et on sépare les produits distillés en trois portions dont on 
détermine le volume ou le poids : 

La première portion, distiUant depuis le commencement jusqu'à 
140 ou 150<> forme le naphte ou essence. 

Là deuxième portion, distillant de 140-150O à 280-300O, constitue 
l'huile à brûler ou kérosène. 
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La troisième portion distillant de 300<* jusqu'à l'apparition de 
fumées blanchâtres , forme les huiles lourdes paraffinées. 

Dans la cornue reste un résidu de coke. 

Lorsque le tube intérieur du réfrigérant dans lequel circulent les 
vapeurs est en verre , il est indispensable, dès que la température a 
atteint 120 ou 130<^ de suspendre l'arrivée de l'eau et même de vider 




Fig. 21. 



le réfrigérant pour éviter sa rupture. Si la distillation n'est pas trop 
rapide et si le tube a une certaine longueur, la condensation, à partir 
de cette température, s'effectue sans réfrigération d'une façon complète. 

Pour obtenir le rendement maximum en huile à brûler dont 
dépend en grande partie la valeur de l'huile, il est utile de ralentir 
rébullition à la température limite de 280 à 300** tant qu'il passe des 
quantités appréciables de liquide. Si l'ébuUition était trop rapide la 
température s'élèverait rapidement et une partie des portions bouil- 
lant au-dessous de 300® et pouvant rentrer dans la portion des huiles 
à brûler, se trouverait mélangée aux huiles lourdes. 

Au lieu d'opérer le fractionnement d'après les points d'ébullition, 
on peut encore effectuer la distillation d'après les poids spécifiques 
des fractions. 

L'opération est conduite exactement de la même façon, mais dans 
l'éprouvette où l'on recueille les produits distillés plonge un aéromètre. 

On recueille ainsi : 

Le naphte ou essence entre 95 et 62<» Baume, l'huile à brûler ou 
kérosène entre 62 et 36*>, les huiles lourdes paraffinées de 36 à 25". 

Les rendements en naphte et huile à brûler présentent de très 
grandes différences suivant la provenance du pétrole brut. 

Les pétroles de Pensylvanie donnent en moyenne 12 p. 100 d'huile 
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de naphte et 75 p. 100 d'huile à brûler; ceux de Bakou ne fournissent 
que 20 à 38 p. 100 d'huile à brûler et le résidu ou astalki a une den- 
sité de 0,903; ce résidu est surtout employé comme combustible, 
mais, distillé, il peut fournir 30 p. 100 d'huile lourde lubréfiante. 

Dosage de la paraffine. — Pour doser la paraffine, on distille l'huile 
jusqu'à la température de 250 à 280<*, et le résidu de la distillation est 
refroidi à 0®. La paraffine se sépare, on la recueille et on la pèse 
après l'avoir exprimée entre des doubles de papier à filtrer. 

D'après MM. Pawlewski et Filemonowieze, on peut employer pour 
ce dosage l'acide acétique dans lequel la paraffine est à peine soluble 
et qui dissout au contraire aisément les huiles de pétrole. 

On traite 5 à 10 gr. du pétrole à essayer par 100 à 200 c. c. d'acide 
acétique et on reçoit la paraffine insoluble sur un filtre. On la lave à 
deux ou trois reprises avec de l'acide acétique et deux à trois fois 
avec de l'alcool à 75 p. 100, puis on la dissout, ainsi que celle restée 
adhérente à la paroi du vase, dans de l'éther, on évapore le solvant dans 
une capsule et on pèse le résidu. 

Certaines variétés de pétrole ne renferment pas de paraffine, 
d'autres en contiennent jusqu'à 5 p. 100, rarement 10 p. 100. 

Détermination de la valeur imposable des huiles de pétrole par la 
méthode de H. Deville. — L'appareil nécessaire se compose de six 
pièces : 

10 Un ballon dont le col est marqué de deux traits avec les indi- 
cations : pétrole et schiste ; 
2® Un alambic et son serpentin ; 

3<* Une éprouvette graduée en centièmes et demi -centièmes ; 
4<> Un aréomètre; 
5*^ Un thermomètre; 
6° Une lampe à alcool. 

Pour faire un essai on remplit le ballon de pétrole brut jusqu'au 
trait marqué pétrole, on le renverse dans l'alambic que l'on adapte au 
serpentin que l'on remplit d'eau. On place l'éprouvette au-dessous du 
bec du serpentin et on y introduit l'aréomètre préalablement mouillé 
d'essence d'une opération précédente. On chauffe l'alambic avec la 
lampe à alcool et on conduit la distillation de façon que l'opération 
soit terminée en 10 ou 15 minutes. On laisse l'éprouvette s'emplir de 
liquide, d'abord jusqu'à ce que l'aréomètre se détache du fond, puis 
jusqu'à ce qu'il vienne affleurer dans le liquide au point marqué 20<» 
ou un peu au-dessus. On enlève alors l'éprouvette qu'on remplace 
par un verre à pied dans lequel on laisse écouler 8 à 10 c. c. de 
liquide distillé, puis on éteint la lampe. On soulève alors l'aréomètre 
en le laissant toujours placé au-dessus de l'éprouvette pour qu'aucune 
goutte ne se perde et on agite le liquide avec le thermomètre de 
manière à mélanger toutes les couches. 
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Quand le thermomètre a pris la température du liquide, on note le 
degré, on Tenlève et on remet l'aréomètre qui marque toujours 20 ou 
un peu plus , puis on verse dans l'éprouvette une partie de Tessence 
plus lourde contenue dans le verre à pied, jusqu'à ce que l'aréomètre 
marque exactement le même degré que le thermomètre. Le nombre de 
divisions et de demi-divisions auquel affleure le liquide donne immé- 
diatement le nombre de kilogrammes et de demi-kilogrammes d'es- 
sence que renferment iOO kilogrammes du pétrole essayé. 



PÉTROLE (ÉTHER DE) 

Les produits connus sous les noms d'éther de pétrole, benzine de 
pétrole, gazoline proviennent de la rectification des essences légères ou 
naphtes bruts. On les essaye au point de vue de leur poids spécifique 
et de leur point d'ébullition. 

L'éther de pétrole bout de 40 à 70^^. Sa densité = 0,64 à 0,66 

La gazoline — 65 à 90 — 0,67 

La benzine de pétrole — 90 à 120 — 0,69 à 0,72 

Ces deux derniers produits sont souvent réunis en un seul. 

On distingue aisément la benzine de pétrole de la benzine de gou- 
dron de houille en versant peu à peu quelques centimètres cubes du 
produit dans 4 à 5 fois son volume d'acide nitrique fumant {d= 1,45). 
La benzine de pétrole se colore en brun mais n'est pas sensiblement 
attaquée et se sépare sous fo;rme d'une couche huileuse à la surface, la 
benzine de goudron de houille, au contraire, se dissout dans l'acide 
par l'agitation et, par addition d'eau, se sépare sous forme d'une huile 
lourde (nitrobenzène) d'odeur d'essence d'amandes amères. 



PÉTROLE (HUILE DE) 

Voir Huile de pétrole. 

PHÉNOL (ACIDE PHÉNIQUE) 

Dans le commerce, les produits désignés sous les noms de phénol 
ou acide phénique présentent, dans leur composition et leur teneur 
en phénol réel, des différences considérables. 

On distingue principalement : 

L'acide phénique brut ; 

L'acide phénique liquide ; 

L'acide phénique crislallisé. 
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ACIDE PHÉNigUE OU PHÉNOL BRUT OU GRUDE GARBOLIG. — 
C'est le produit brut résultant de la décomposition par Tacide sulfu- 
rique du phénate de sodium brut extrait des huiles de houille. 

C'est un liquide brun noirâtre, d'odeur désagréable, renfermant des 
acides phénique et crésylique, des huiles saponifîables, des huiles non 
saponiflables, de la naphtaline, de l'eau et du sulfhydrate d'ammo- 
nium. 

Sa densité doit être comprise entre i,0o5 et 1,070. 

Pour en faire l'essai, on en prend 200 c. c. que l'on soumet à la dis- 
tillation dans un ballon à distiller, en fractionnant les produits dans 
des éprouvettes graduées, d'abord de 90 à 180**, puis de 10 en 10° jus- 
qu'à 21 Oo. 

De 90 à 180° passent l'eau et les huiles légères; 

De 180 à 190»^ passent l'acide phénique avec un peu d'acide crésy- 
lique; 

De 190 à 200° passe l'acide crésylique avec un peu d'acide phénique ; 

De 200 à 210° l'acide paracrésylique. 

La portion distillant de 190 à 200° étant distillée de nouveau dans 
un petit ballon donne une certaine quantité de produit distillant avant 
1 90° que l'on réunit à la fraction précédente et le résidu est mélangé 
à la portion suivante. 

Le premier fractionnement de 90 à 180° donne directement par 
simple lecture la proportion d'eau et d'huiles légères. 

Dans le deuxième fractionnement de 180 à 190°, on détermine les 
proportions relatives d'acide phénique réel et d'acide crésylique par 
le point de cristallisation qui peut varier de 15 à 24* ; cette tempéra- 
ture fixée, on mélange des quantités connues d'acide phénique pur 
cristallisé et d'acide crésylique jusqu'à ce qu'on obtienne un point de 
cristallisation semblable (un cristal d'acide phénique détermine plus 
vite la cristallisation) et l'on en déduit la proportion d'acide phénique 
que renferme l'échantillon. Quant à l'acide crésylique, il n'y a plus 
qu'à l'ajouter à celui obtenu par le dernier fractionnement de 190 à 
210°. 

Le titre d'un acide phénique brut indique la proportion d'acide phé- 
nique cristallisable qu'il renferme. 

Ce titre peut varier de 6 à 45 p. 100. 

ÂGIDE PHÉNIQUE OU PHÉNOL LIQUIDE OU LIQUIDE GARBOLIG. 
— Ce produit est le résidu de la fabrication de l'acide phénique cris- 
tallisé. Il renferme très peu d'acide phénique, il est surtout constitué 
par des acides crésyliques mélangés à des proportions variables d'eau, 
d'huiles non saponiflables et quelquefois de phénate ou crésylate de 
sodium. 

C'est un liquide de nuance brun noirâtre plus ou moins foncée, 
d'odeur désagréable due à la présence de l'hydrogène sulfuré et du 
sulfhydrate d'ammonium que l'on peut reconnaître en l'agitant avec 
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une solution d'acétate de plomb qui, s'il renferme defe sulfures, laisse 
•déposer un précipité plus ou moins abondant de sulfure de plomb 
noir. 

Dosage des huiles non saponifiables. — On agite dans une éprou- 
vette graduée iOO c. c. d'acide phénique avec 500 c. c. de lessive de 
soude caustique à iO^ B. Après un quart d'heure de repos, les huiles 
non saponifiables remontent à la surface et on en détermine le vo- 
lume. Si la séparation ne se fait pas nettement on peut la faciliter par 
addition d'un volume connu d'éther de pétrole. 

Recherche dn phénate et dn crésylate de sodium. — On agite dans 
une éprouvette graduée 50 ou 100 c. c. d'acide phénique avec un 
même volume d'acide sulfurique ordinaire étendu de son volume d'eau. 
Si le volume de l'acide phénique diminue légèrement, la différence 
correspond sensiblement à la quantité d'eau que renferme l'acide 
phénique. Mais si, au contraire, le volume de l'acide phénique diminue 
fortement c'est qu'il renferme du phénate de sodium et la couche 
supérieure indique la proportion d'acide phénique, d'acide crésylique 
et d'huiles non saponifiables qu'il renferme. 

On peut du reste, par la calcination, déceler et doser la soude qui 
alors reste comme résidu à l'état de carbonate de sodium. 

Dosage de l'eau et des acides phénique et crésylique. — Ce dosage 
se fait comme celui de l'acide phénique brut par distillation ; 
mais comme la présence d'un excès d'acide crésylique empêche la 
<:ristallisation de l'acide phénique, il faut assez souvent avoir recours 
^ une seconde distillation fractionnée que l'on arrête à 190°. 

Le titre d'un acide phénique liquide exprime la proportion d'acides 
■et d'huiles saponifiables qu'il renferme. Ce titre peut varier de 95 à 
50 p. 100. Les phénols à 95 et 90 p. 100 renferment en général de 5 à 
10 p. 100 d'eau. Les phénols à titre inférieur contiennent toujours une 
forte proportion d'huiles non saponifiables. 

ACIDE PHÉNIQUE OU PHÉNOL GRISTALLISABLE. — 11 doit se 
<iissoudre en entier dans la lessive de soude à 10 p. 100, distiller 
entièrement avant 186<^ et fondre à au moins 25®, le phénol pur fon- 
dant à 42^,2 ; mais comme l'eau abaisse beaucoup son point de 
fusion, un phénol à 95 p. 100 contenant 5 p. 100 d'eau est liquide. 

Dosage de l'eau. — On soumet à la distillation dans un ballon à 
distiller 50 ou 100 c. c. de phénol, on recueille dans un tube gradué 
tout ce qui passe avant 110 ou 120° et on lit dans le tube le volume 
d'eau obtenu. 

Recherche du crésylol. — On fait chauffer 1 gr. de phénol avec 
1/2 gr. de nitrate de mercure solide, on reprend le produit par de 
l'ammoniaque faible et on laisse poser. Le liquide doit être brun, s'il 
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•est rouge c'est que le phénol renferme un peu de crésylol. (Ch. Girard 
Encyclopédie chimique ^ Matières colorantes^ p. 160.) 

Dosage da phénol. — Ce dosage est basé sur la transformation du 
phénol en tribromophénol. 

Procédé de M, Ch, Girard, — On fait dissoudre dans 100 c. c. d'eau 
0^,5 ou 1 gr. de phénol, on ajoute quelques centimètres cubes d'acide 
chlorhydrique, puis une solution d'hypobromite de sodium (eau 100 ce. 
soude 15 gr., brome 15 gr,), jusqu'à ce que le brome soit en léger 
«xcès. On agite vivement et on laisse poser quelque temps ; on re- 
cueille le précipité sur un filtre, on le lave, puis on le dissout dans un 
volume déterminé de soude normale décime et on y ajoute jusqu'à 
formation d'un léger trouble, de l'acide normal décime dont chaque 
centimètre cube correspond à O^^OSSl de tribromophénol ou 05^0094 
de phénol. On peut aussi sécher le filtre dafas le vide et peser le pro- 
duit; 100 parties de tribromophénol correspondent à 28,4 parties de 
phénol, mais on a toujours des pertes dues à la volatilité du tribromo- 
phénol. Ce corps doit fondre à 95°. (Ch. Girard, Encyclopédie 
Fremy. Mat. col., p. 160.) 

P7\)cédé Chandelon, {Soc. Ch., 1882 (1), p. 69). — La solution 
d'hypKjbromite de potassium employée est préparée en dissolvant 14 à 
15 gr, de potasse caustique à l'alcool dans 1 litre d'eau puis ajoutant 
■10 gr, de brome, on obtient un liquide jaune d'or qu'on étend d'eau de 
façon que 50 c. c. correspondent à 0,05 de phénol pur. 

Pour faire un essai, on dissout 1 gr. de phénol dans 100 c. c. d'eau 
et, à l'aide d'une burette graduée, on verse cette solution dans 50 ce. 
«de la solution titrée d'hypobromite jusqu'à ce que le mélange soit dé- 
coloré. A partir de ce moment on n'ajoute plus la liqueur phéniquée 
que goutte à goutte jusqu'à ce qu'une goutte du liquide ne colore plus 
en bleu l'empois d'amidon ioduré. On lit sur la burette le nombre n de 
centimètres cubes employés et la quantité de phénol contenu dans les 
100 c. c. de liqueur est donnée par l'équation 

Ce procédé, de même que le précédent ne donne de résultats exacts 
qu'à la condition que le phénol n'est pas mélangé à ses homologues 
supérieurs, dont la présence, dans l'échantillon examiné, se recon- 
naît aisément par l'élévation du point d'ébuUition. 



PHENOLS SODES 

Ce sont des solutions de phénate de sodium, souvent additionnées 
de crésylates de sodium et autres huiles saponifiables. 

DICT. SUBST. ORGAN. 20 
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Dosage du phénol. — On agite dans une éprouve tte graduée 
50 ou 100 c. c. du produit avec un même volume d'acide sulfurique 
ordinaire étendu de son volume d'eau. L'acide phénique se sépare 
en couche huileuse que l'on mesure. On peut ensuite par voie 
de distillation (voir p. 305) y déterminer les proportions relatives de 
phénol et de crésylol qu'il renferme. 

Dosage de la soade. — On calcine un volume déterminé du pro- 
duit, la soude reste comme résidu sous forme.de carbonate de sodium 
qu'on pèse et dont on détermine la proportion exacte par un essai 
alcalimétrique. 



PHÉNIQUEES (POUDRES) 

Ces poudres sont constituées par un mélange de phénol et d'une 
matière absorbante, généralement de la silice, quelquefois de la 
chaux. Dans le premier cas, le phénol s'y trouve à l'état de liberté ; 
dans le second cas sous forme de phénate de calcium. 

Dosage du phénol, — 50 gr. du produit sont mis à digérer avec 
200 c. c. d'alcool. Dans le cas de la présence d'un phénate de calcium 
ou d'un phénate alcalin, on emploie de l'alcool additionné d'acide 
chlorhydrique. On filtre et on prélève 100 c. c du liquide filtré que 
l'on fait évaporer, après y avoir ajouté de la lessive de soude pour 
saturer tout le phénol. Quand tout l'alcool est évaporé, on filtre la 
liqueur, on lave le filtre avec de l'eau, on concentre à nouveau le 
liquide filtré, puis on l'introduit dans un tube gradué ; on le décom- 
pose par de l'acide chlorhydrique et on le sature de sel marin. Le 
phénol remonte à la surface et on en détermine le volume qui, mul- 
tiplié par 4, donne la proportion de phénol pour iOO en volume. 
Comme la densité du phénol varie de 1,04 à 1,05, il suffit d'augmen- 
ter de 1/20 le nombre obtenu pour obtenir le rendement en poids. 



PHÉNIQUEES (TOILES ET MOUSSELINES) 

Essai, — On mesure un morceau de la toile que l'on place dans une 
cornue tubulée communiquant, par un tube plongeant jusqu'au fond, 
avec un ballon contenant de l'eau légèrement acidulée d'acide chlor- 
hydrique. La cornue est munie d'un réfrigérant et d'un récipient. 
On fait bouillir pendant 20 à 30 minutes l'eau du ballon, les vapeurs 
entraînent la totalité de phénol que l'on dose dans le liquide distillé 
par une solution d'hypobromite de sodium (voir p. 307). 



Digitized by LjOOQ IC 



PICRIQUE (acide) 307 



PICRIQUE (ACIDE) 



L'acide picrique peut renfermer, comme impuretés résultant de sa 
fabrication ou comme substances étrangères ajoutées frauduleusement, 
des matières résineuses, des mono et dinitrophénols, de Tacide oxa- 
lique, du picrate de sodium, du sulfate, azotate ou chlorure de sodium, 
de Tacide borique, du sucre, etc. 

Les matières résineuses se reconnaissent à leur insolubilité, lors- 
qu'on traite Tacide picrique par de l'eau chaude légèrement acidulée 
qui doit le dissoudre complètement. 

L'acide oxalique, l'acide borique, les sulfate, azotate et chlorure 
de sodium, le sucre peuvent être décelés en traitant 1 gr. d'acide 
picrique par 25 c. c. d'éther ou 40 c. c. de benzène. Si l'acide est pur, 
il se dissout complètement. S'il renferme des matières étrangères, 
celles-ci se déposent, on les recueille sur un filtre, on les lave à Féther 
ou au benzène, et on peut ensuite en déterminer la nature par les 
méthodes ordinaires. 

Le picrate de potassium se reconnaît à son insolubilité dans l'alcool. 
Eq outre par calcination sur une lame de platine, l'acide picrique 
qui en renferme laisse un résidu fixe de carbonate de potassium. 

Les acides minéraux libres et particulièrement l'acide sulfurique se 
reconnaissent en dissolvant l'échantillon dans du benzène chaud et 
agitant la solution avec de l'eau chaude. On décante le benzène, on 
épuise la solution aqueuse avec une nouvelle quantité de benzine jus- 
qu'à disparition de couleur jaune et on y recherche la présence des 
acides minéraux dont on peut déterminer la proportion par un titrage 
acidimétrique. Le gouvernement français n'admet pas plus de 
0,2 p. 100 d'acide sulfurique SO^ dans l'acide picrique destiné à la 
fabrication de la mélinite. 

La présence de l'acide nitrophénolsulfonique est indiquée par 
celle de sulfates dans les cendres résultant de la combustion de 
l'acide picrique après sa neutralisation par un alcali. Pour éviter 
l'explosion du picrate, on n'effectue sa combustion qu'après l'avoir 
mélangé avec un grand excès de magnésie ou de chaux. 

Enfin, pour reconnaître la présence des mono ou dinitrophénols, 
M.Allen (Journ, of Soc, Chem. Ind., t. VII, p. 592) a proposé un 
procédé basé sur la propriété que possèdent ces corps de se combiner 
instantanément, en ^solution aqueuse, avec le brome pour former un 
dérivé brome, alors qu'avec le trinitrophcnol la réaction exige tou- 
jours un certain temps pour se produire. Pour faire l'essai, on intro- 
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duit dans 2 flacons 100 c. c. d'une solution de brome à 1 p. 100. 
Dans Fun des flacons on ajoute i gr. de Tacide picrique dissous dans 
100 c. c. d'eau chaude et aussitôt on verse dans les deux flacons un 
excès d'une solution d'iodure de potassium. On titre l'iode mis en 
liberté au moyen d'une liqueur d'hyposulflte de sodium et on en déduit 
la teneur en brome correspondante. La différence entre les deux 
titrages donne la proportion de brome absorbé par l'acide picrique. 
Avec l'acide picrique pur cette différence est nulle, tandis qu'avec le 
mononitrophénol la proportion de brome disparue correspond 
à 231 p. 100 et avec le binitrophénol à 116 p. 100 du poids de 
l'acide picrique employé. 

Essai par la méthode de MM. Knecht, Klay et Âppleyard (/. Soc, 
Dyers and Colourists^ t. IV, p. 83). — Ce procédé est basé sur la 
propriété que possède l'acide picrique de donner avec les solu- 
tions de bleu-nuit ou de violet cristallisé un précipité insoluble dans 
l'eau. 

On prépare une solution de 1 gr. de bleu-nuit dans 50 c. c. d'acide 
acétique cristallisable et, avec de l'eau, on forme le volume de 1 litre. 
On introduit dans un flacon 10 c. c. de cette solution ; à l'aide d'une 
burette graduée on y verse 30 c. c. de la solution d'acide picrique à 
1 gr. par litre et, après quelques minutes, on filtre. Si la liqueur filtrée 
est jaune, on recommence avec une proportion plus faible d'acide 
picrique, si, au contraire, elle est bleue ou incolore on ajoute plus 
d'acide picrique et on continue ces essais jusqu'à ce que le liquide 
filtré présente une nuance jaune à peine perceptible". On recommence 
la même expérience avec une même solution d'acide picrique pur et 
l'on considère la valeur des deux échantillons comme inversement 
proportionnelle au nombre de centimètres cubes employés. 

Essai par Ycie de teinture. — On fait dissoudre dans 200 c. c. d'eau 
additionnés de 1 gr. d'acide sulfurique, O^"", l d'acide picrique et on y 
teint 10 gr. de laine. On recommence la même opération avec de 
l'acide picrique pur et on compare les nuances obtenues. Mais, par ce 
procédé, il est très difficile d'apprécier la valeur du produit à moins 
de 5 p. 100 près. 



POIVRE 



Dosage de la pipérine. — 10 gr. de poivre pulvérisé sont mélangés 
avec 2 fois leur poids de chaux éteinte, on ajoute assez d'eau pour 
former une bouillie claire que l'on fait bouillir pendant un quart 
d'heure. On dessèche ensuite la masse au bain-marie et on l'épuisé 
par de l'éther qui, par évaporation, donne la pipérine cristallisée que 
l'on sèche et que l'on pèse. 
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Voici, d'après MM. Cazeneuve et Caillot (Journ. Ch. et Ph,, iSll^ 
p. 421), la teneur en pipérine de diverses variétés de poivre. 

Pipérinep. 100. 

Poivre Sumatra 8,10 

— Singapour noir 7,15 

— — blanc 9,15 

— Penang . 5,24 

Dosage de l'eau et des cendres. — 5 gr. de poivre pulvérisé sont 
desséchés à Fétuve à 100° dans une capsule de platine tarée, la perte 
de poids donne la proportion d'eau. On incinère le résidu à basse 
température et on pèse les cendres obtenues. 

Extrait alcoolique. — On mélange 5 gr. de poivre avec une égale 
quantité de sable lavé et calciné et on épuise la masse par de l'alcool 
dans un appareil à épuisement. L'opération est terminée lorsque 
l'alcool passe incolore. On évapore au bain-marie la solution alcoolique 
et on pèse le résidu qui doit présenter un aspect résineux et une 
coloration jaune verdâtre . 

Voici, d'après Wynter-Blyth (American Journ, i^Aarm., janvier 1875), 
les résultats de l'analyse de quelques variétés de poivre : 

Eau. Cendres. Extrait alcoolique. 

Poivre Penang • 9,53 4,18 7,65 

— Tellichery 12,90 5,77 7,83 

— Sumatra 10,10 4,31 6,45 

— Malabar 10,54 5,19 6,37 

Dans les comptes rendus du laboratoire municipal de Paris sont 
indiquées les moyennes suivantes : 

Eau. 

Poivre gris 12,0 

— blanc > 

Falsifications. — Le poivre en poudre est l'objet de très fréquentes 
falsifications. Les substances les plus employées sont les grignons 
d'olives, les farines et fécules , la poudre de maniguette, de noyaux de 
dattes, de coquilles de noix, etc.. 

L'examen microscopique est la meilleure méthode et la plus sûre 
pour caractériser ces diverses falsifications. 

Pour la recherche des grignons d'olives ainsi que de tous tissus 
ligneux, tels que bois, poudre de coquilles de noix ou de noisettes, 
M. Pabst indique le procédé suivant {Mon. scientif., 1890, p. 470) : 

On verse dans une soucoupe de porcelaine 1 ou 2 ce. d'une solu- 



endres. 


Extrait alcoolique. 


4,25 


12,40 


1,54 


11,95 
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tion de diméthylparaphénylènediamine * et on y délaye une forte 
prise de poivre ; au bout de quelques minutes, les parcelles de gri- 
gnons d'olive se sont colorées dans la masse en rouge carmin, tandis 
que les grains de poivre blanc restent incolores ou se colorent en rose 
léger. Si alors on ajoute de Teau, les grignons plus lourds tombent 
au fond et se distinguent avec la plus grande facilité. 

Lorsque, dans un poivre, on a décelé la présence d'une matière 
étrangère, on peut approximativement en déterminer la proportion 
en comparant les poids de cendres et d'extrait alcoolique fournis par 
le poivre falsifié avec ceux du poivre pur indiqués plus haut. 

Voici, d'après les documents du laboratoire municipal de Paris, les 
résultats obtenus avec les diverses substances employées pour les fal- 
sifications : 

Cendres. [Extrait alcoolique. 

Grignons d'olives 3,87 2,46 

Poivré de Cayenne 3,47 22,00 

Noyaux de dattes 1,35 15,06 



POIX DE BRASSEUR 

On saponifie 1 gr. de poix par une solution alcoolique de potasse, 
on évapore à sec, on reprend le résidu par de l'eau et on agite avec 
de l'éther. On sépare l'éther qui, par évaporation, donne lo. résine 
neutre que l'on pèse. 

La solution de savon est ensuite décomposée par de l'acide chlor- 
hydrique, les acides gras et la résine se séparent, on les dissout dans 
l'éther et on fait évaporer. Le résidu est dissous dans 15 à 20 ce. 
d'alcool et additionné de potasse jusqu'à réaction alcaline, on évapore 
jusqu'à réduction du volume à 5 ce, on reprend par l'eau et on pré- 
cipite par un sel d'argent. La résine et les acides gras sont précipités 
à l'état de sels d'argent qu'on sépare par filtration. Ou les fait sécher à 
100^ et on les épuise par de l'éther qui ne dissout que la résine ; on 
fait évaporer l'éther et on pèse le résidu. Quant au sel d'argent inso- 
luble des acides gras, on le décompose par de l'acide chlo'rhydrique, 

* Cette solution est préparée en mélangeant dans une capsule 10 gr. de 
méthylaniline avec 20 gr. d'acide chlorhydrique pur et concentré. On ajoute 
100 gr. de glace pilée, puis, peu à peu en agitant une solution de 7 gr. de 
nitrite de sodium dans 100 gr. d'eau. Au bout d'une demi-heure ou ajoute 
encore 30 à 40 gr. d'acide chlorhydrique et 20 ^r. d'étain en feuilles ; on laisse 
la réduction se faire pendant une heure, puis on précipite l'étain par du 
zinc grenaille. On décante la liqueur sur un filtre, puis on la sature par du 
carbonate de potassium ou de sodium jusqu'à production d'un trouble per- 
manent qu'on redissout à l'aide de quelques gouttes d'acide acétique ; on 
ajoute 10 gr. de bisulfite de sodium concentré et on complète le volume de 
2 litres avec de l'eau. 
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on épuise la liqueur par de Téther qu'où fait évaporer et on pèse le 
résidu. (M. Z, von Milkowski. Mon, Scientif., 1891, p. 1090.) 
Voici, d'après M. Milkowski, la composition de la poix de brasseur : 

Résine neutre 11,23 p. 100 

Résine 74,28 — 

Huile grasse 13,05 — 



POMMES DE TERRE 

Dosage de Teaa. — 5 gr. de pommes de terre, finement râpées, 
sont mis dans une étuve dont on élève progressivement et lentement 
(environ 3 heures) la température jusqu'à 60<» ; on évite ainsi la forma- 
tion d'empois, et on achève la dessiccation à 100-110^, que l'on main- 
tient jusqu'à ce que deux pesées successives n'indiquent plus de varia- 
tion de poids. 

Dosage de matières étrangères. — On les obtient par différence en 
retranchant de 100 la somme des poids trouvés pour l'eau et l'ami- 
don. Leur proportion est sensiblement de 6 p. 100. 

Dosage de ramidon. — Procédé basé sw la détei'mination de la den- 
sité. — Ce procédé, quoique peu exact, est le plus employé comme 
étant très expéditif et d'exécution facile. Il repose sur ce principe que 
le poids spéciflque des pommes de terre est sensiblement en raison 
directe de leur teneur en fécule. 

La balance la plus employée est la balance de Reimann. Dans le 
plateau supérieur on pèse 5 kilog. de pommes de terre bien lavées 
et séchées avec un linge; puis, dans le plateau inférieur, qui plonge 
dans l'eau, on pèse à nouveau ces 5 kilog. Soit p la différence de deux 
poids. 

La densité des pommes de terre sera . 

A Faide de la table suivante de Behrend, Maerker et Morgen, on en 
déduit la richesse des tubercules en fécule. 

On peut aussi déterminer la densité des pommes de terre par 
immersion dans une solution de densité connue. 

Dans un grand vase de 5 à 6 litres on verse 2 litres d'eau saturée 
de sel et on y plonge un lot de vingt pommes de terre lavées et bien 
essuyées. Les pommes de terre surnagent, on ajoute alors peu à peu 
de l'eau pure, en agitant, jusqu'à ce que dix pommes de terre tombent 
dans le fond tandis que dix surnagent. On admet alors que la densité 
moyenne des pommes de terre est la même que celle de la solution 
salée que l'on détermine au moyen d'un densimètre. 
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POIDS 


SUBSTANCE 


FÉCULE 


POIDS 


SUBSTANCE 


FÉCULE 


spécifique 


sèche 
p. 100 


p. 100 


spécifique 


sèche 
p. 100 


p. 100 


1,080 


19,7 


13,9 


1,120 


28,3 


22,5 


1,081 


19,9 


14.1 


1,121 


28,5 


22,7 


1,082 


20,1 


14,3 


1,122 


28,7 


22,9 


1,083 


20,3 


14,5 


1,123 


28,9 


23,1 


1,084 


20,5 


14,7 


1,124 


29,1 


23,3 


1,085 


20,7 


14,9 


1,125 


29,3 


23,5 


1,086 


20,9 


15,1 


1,126 


29,5 


23,7 


1,087 


21,2 


15,4 


1,127 


29,8 


24,0 


1,088 


21,4 


15,6 


1,128 


30,0 


24,2 


1,089 


21,6 


15,8 


1,129 


30,2 


24,4 


1,090 


21,8 


16,0 


1,130 


30,4 


24,6 


1,091 


22,0 


16,2 


1,131 


30,6 


24,8 


1,092 


22,2 


16,4 


1,132 


30,8 


25,0 


1,093 


22,4 


16,6 


1,133 


31,0 


25,2 


1,094 


22,7 


16,9 


1,134 


31.3 


25,5 


1,095 


22,9 


17,1 


1,135 


31,5 


25,7 


1,096 


23,1 


17,3 


1,136 


31,7 


25,9 


1,097 


23,3 


17,5 


1,137 


31,9 


26,1 


1,098 


23,5 


17,7 


1,138 


32,1 


26,3 


d,099 


23,7 


17,9 


1,139 


32,3 


26,5 


1,100 


24,0 


18,2 


1,140 


32,5 


26,7 


1,101 


24,2 


18,4 


1,141 


32,8 


27,0 


1,102 


24,4 


18,6 


1,142 


33,0 


27,2 


1,103 


24,6 


18,8 


1,143 


33,2 


27,4 


1,104 


24,8 


19,0 


1,144 


33,4 


27,6 


1,105 


25,0 


19,2 


1,145 


33,6 


27,8 


1,106 


25,2 


19,4 


1,146 


33,8 


28,0 


1,107 


25,5 


19.7 


1,147 . 


34,1 


28,3 


1 ,108 


25,7 


19,9 


1,148 


34,3 


28,5 


1,109 


25,9, 


20,1 


• 1,149 


34,5 


28,7 


1,110 


26,1 


20,3 


1,150 


34,7 


28,9 


i;ill 


26,3 


20,5 


1,151 


34,9 


29,1 


1,112 


26,5 


20,7 


1,152 


35,1 


29,3 


1,113 


26,7 


20,9 


1,153 


35,4 


29.6 


1,114 


26,9 


21,1 


1,154 


35,6 


29,8 


1,115 


27,2 


21,4 


1,155 


35,8 


30,0 


1,116 


27,4 


21,6 


1,156 


36,0 


30,2 


1,117 


27,6 


22,0 


1,157 


36,2 


30,4 


1,118 


27,8 


22,2 


1,158 


36,4 


30,6 


1,119 


28,0 


22,4 


1,159 


36,6 


30,8 



Procédé Dubrunfaut, modifié par Effront (Soc. Ch., t. XLVII, p. 5^ 
1887). — 5 gr. de pulpe de pommes de terre sont mis à digérer avec 
20 ce. d'acide chlorhydrique concentré. Après 30 minutes de contact^ 
on ajoute de Teau de façon à obtenir un volume de 200 ce, on filtre 
et on observe le liquide au polarimètre. Sachant qu'une solution 
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d'amidon soluble, à 100 gr, par litre, possède, au saccharimètre Soleil, 
ua pouvoir rotatoire de 177o,6, une règle de proportion permet de 
calculer la teneur en amidon du produit soumisà l'analyse. 

Ce procédé n'est qu'approximatif, Terreur que Ton commet est de 
3 à 4 p. 100. 

Procédé Sachsse (Chem. Centralhlatt, 1887, p. 732). — 3 gr. de 
pulpe de pommes de terre sont chauffés au bain-marie bouillant pen- 
dant 3 heures avec 150 ce. d'eau et 20 c. c. d'acide chlorhydrique 
(d = 1,125). Après refroidissement, on neutralise en partie la liqueur 
avec une solution de soude en ayant soin de la maintenir légèrement 
acide, et on complète le volume de 200 ce. 

Dans le liquide ainsi obtenu et filtré, on dose la glucose produite 
avec la liqueur de Fehling, de préférence par la méthode pondérale 
de Soxhlet. (V. Saccharimélrie.) 

Ce procédé a encore été modifié de la façon suivante : 3 gr. de pulpe 
de pommes de terre sont introduits dans un ballon en verre épais 
avec 50 ce d'une solution d'acide sulfurique ou chlorhydrique à 
1 p. 100. Le ballon est hermétiquement fermé par un bouchon main- 
tenu par une ficelle et chauffé pendant une heure et demie à 115^ 
dans un bain d'huile. Après refroidissement, on complète le volume 
de 2O0 ce et on continue l'opération comme précédemment. 

Ce procédé, applicable surtout aux analyses d'amidon, donne, dans 
le cas de l'analyse de la pomme de terre, des erreurs de 2 à 3 p. 100, 
par suite de la transformation par les acides d'une partie de la cellu- 
lose en glucose. 

Procédé Joh Mater (Analysl,y juillet 1887) et von Asboth. — Ce 
procédé qui a été un peu modifié par Napier Spence {Joum. of the 
soc. of Chemical Industry, 1888, février), est basé sur la propriété que 
possède l'amidon de former avec la baryte une combinaison définie, 
insoluble dans l'alcool. 

3 gr. de pulpe de pomme de terre sont triturés dans un mortier avec 
30 c c d'eau que l'on ajoute en trois fois par portions de 10 c. c. On 
mélange encore la masse dans le mortier avec 30 c. c. d'eau bouil- 
lante, puis on verse le tout dans un matras de 2bO c c, en employant 
40 c. c. d'eau froide pour le lavage du mortier. On chauffe le matras 
au bain-marie pendant une demi-heure en agitant souvent et on y 
ajoute 50 c c d'eau de baryte titrée, d'une concentration telle que 
10 c c. saturent environ 20 c. c. d'acide chlorhydrique décinormal. 
On agite et on complète le volume de 250 c. c avec de l'alcool. On 
laisse poser, on prélève 50 c c. de liquide surnageant représentant 
10 c. c de la liqueur de baryte et on en détermine le titre avec une 
solution décinormale d'acide chlorhydrique. 

La différence avec le litre primitif, multipliée par 5, donne la pro- 
portion de baryte entrée en combinaison avec l'amidon. 
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Sachant que Tamidon en se combinant avec la baryte fixe 19,1 p. 100 
de baryte BaO, il est facile d'en déduire la richesse de Téchantillon 
examiné. 

Procédé Maei'ker. — On fait un empois avec 3 gr. de pulpe de 
pommes de terre en les faisant bouillir pendant 20 minutes avec 50 c. c. 
d'eau. On laisse refroidir à 78<», puis on ajoute 5 c. c. d'extrait de 
malt à 100 gr. de malt vert pour 500 c. c. d'eau. On maintient pen- 
dant 20 minutes la température à 70<^ pour déterminer la liquéfaction 
de l'amidon, puis on ajoute 5 c. c. d'acide lar- 
trique à 5 p. 100 et on chauffe le tout dans un 
flacon spécial (flacon à pression de Maerker) 
(fig. 22), pendant 3 heures à 150^ ou au bain- 
marie bouillant pendant 5 heures dans un flacon 
simplement bouché par un bouchon maintenu 
par une ficelle. Tout l'amidon est ainsi transfor- 
mé en un mélange de maltose et de dextrine. 
Après refroidissement on étend la liqueur à 
250 c. c. et, pour en séparer les matières inso- 
lubles, on la filtre dans un entonnoir à travers un 
tampon d'amiante. On prélève 200 c. c. du liquide 
filtré qu'on soumet pendant 2 heures à l'ébulli- 
tion avec 15 c. c. d'acide chlorhydrique de 1,125 
de densité. On neutralise le liquide par de la 
soude ou de la potasse caustique et on forme, 
avec de l'eau, le volume total de 500 ce. Enfin, on 
en prélève 50 c. c. représentant 0k%24 de matière 
sur lesquels on dose le sucre au moyen de la 
liqueur de Pehling, de préférence par la méthode 
pondérale de Soxhlet. (Voir Saccharimétrie.) 

Du résultat obtenu on retranche la proportion de glucose que four- 
nit, dans les mêmes conditions, 5 c. c. de l'extrait de malt employé 
et on en déduit la proportion d'amidon, sachant que 10 parties de 
glucose correspondent à 9 parties d'amidon. 

Procédé Effront {Soc. Chim.. t. XLVIII, p. 5. 1887). — 5 gr. de 
pulpe de pommes de terre sont traités exactement de la même manière 
que dans le procédé Maercker jusqu'au moment où le mélange de 
maltose et de dextrine est transformé en glucose par l'acide. Au lieu 
de procéder à cette opération, le liquide est amené avec de l'eau au 
volume de 100 c. c. et examiné au saccharimètre dans un tube de 
20 cent. La déviation observée correspond au mélange de maltose et 
de dextrine. 

10 c. c. du liquide sont alors additionnés de 10 c. c. d'ammoniaque 
à 22° B. et de 5 c. c. d'eau. Le tout est placé dans un flacon de 300 c. c. 
fermé par un bouchon maintenu par une ficelle que l'on plonge dans 
l'eau d'un bain-marie que Ton chauffe et maintient à l'ébullition 




Fig. 22. 
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pendant 40 minutes. Le liquide fortement coloré est transvasé dans 
un ballon dans lequel on le concentre à 5 ou 8 c. c, on le laisse 
refroidir, on le verse dans un verre et, pour le décolorer, on l'addi- 
tionne de 10 c. c. d'une solution de chlorure de soude (à 7 ou 8 p. 100 
de chlore actif), on agite et on ajoute de l'acide chlorhydrique 
jusqu'à franche acidité. On fait tomber la mousse qui se forme en 
approchant une baguette de verre trempée dans l'alcool amylique. 
Le liquide devenu parfaitement limpide est amené avec de l'eau au 
volume exact de 25 c. c; il ne renferme plus que la dextrine, toute la' 
maltose ayant été détruite par l'ammoniaque, et on détermine alors sa 
rotation au saccharimètre en observant que son volume s'est trouvé 
augmenté de 1 à 2 1/2. 

Sachant que dans le saccharimètre Soleil avec un tube de 20 cm. 
on obtient : 

une rotation de 182*» pour une solution de dextrine à 100 gr. par litre, 
— 126» — maltose — 

On en déduit la proportion relative de dextrine et de maltose. D'un 
^utre côté, comme 100 parties d'amidon correspondent à iOO parties 
de dextrine ou 94,7 de maltose, il est facile de calculer la proportion 
-d'amidon que contient l'échantillon. 

Procédé Aimé Girard (Comp. /?enfi?., 1887, t. CIV,p.l629). —Ce pro- 
•cédé est basé sur l'absorption, par la fécule convenablement hydratée, 
d'une proportion toujours constante d'iode. 

Sur 2 kg. de tubercules, on détache des fuseaux formant un poids 
■de 300 à 400 gr. que l'on râpe, et on en pèse 25 gr. qu'on introduit 
•dans un flacon de 750 c. c. On y verse 50 c. c. d'acide chlorhydrique à 
2/1000 et, après deux ou trois heures de contact, on ajoute 100 c. c. 
de liqueur ammonio-cuivrique préparée en dissolvant de l'oxyde de 
•cuivre dans de l'ammoniaque. Après une nuit de contact, on sursature 
largement par de l'acide acétique et le mélange est alors prêt à être 
soumis à l'essai. 

La liqueur normale d'iode est préparée en dissolvant Ss^Oo d'iode 
^vec 4 gr. d'iodure de potassium dans 1 litre d'eau. 

10 c. c. de cette liqueur correspondent à Ok'",25 de fécule, soit 
1 p. 100 puisque le titrage a lieu sur 25 gr. 

Par un essai préliminaire, à l'aide de la liqueur d'iode versée par 
10 c. c. à la fois, on détermine à 1 p. 100 près la proportion de fécule 
■et, par un deuxième essai, on serre le dosage à 0,1 p. 100. Le point de 
maturation est indiqué par la coloration bleue que produit une goutte 
du liquide sur du papier empesé. Il faut abaisser de 0,5 p. 100 le titre 
trouvé pour corriger l'erreur provenant de la présence des matières 
protéiques. 
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PYRIDINE 



La pyridine du commerce est en général formée d'un mélange de 
pyridine et de picoline. Elle renferme assez souvent de Teau, de l'am- 
moniaque et quelquefois du pyrrol. 

Par distillatioa elle doit donner 90 p. 100 de produit avant 140'' et, 
par calcinalion, ne doit pas laisser de résidu. 

En l'absence d'ammoniaque ou d'autres bases, on peut la doser avec 
un acide titré en se servant de méthyl-orange comme indicateur. 
1 c. c. d'acide normal correspond à 0^,079 de pyridine ou 0,095 de 
picoline. 

Recherche et dosage de l'ammoniaque. — La présence de l'ammo- 
niaque est facilement décelée par la coloration rouge que communique 
le produit à une solution aqueuse de phénol-phtaléine sur laquelle, la 
pyridine, lorsqu'elle est pure, elle n'a pas d'action. En se servant de 
ce même indicateur, on peut, à l'aide d'un acide titré, déterminer dans 
sa solution aqueuse la proportion d'ammoniaque qu'elle renferme. 

Dosage de l'eau. — On introduit dans une éprouvette graduée 
50 c. c. de pyridine dans lesquels on plonge un ou deux longs 
cylindres de potasse caustique. La potasse absorbe l'eau qui se sépare 
à la partie inférieure ; on agite de temps à autre jusqu'à ce que le 
volume de la couche inférieure n'augmente plus, on enlève l'excès de' 
potasse solide employée et on lit le volume occupé par la pyridine 
anhydre. 

La pyridine commerciale renferme en général de 8 à 10 p. lOO' 
d'eau. 



PYROLIGNEUX (ACIDE) 

Voir Acide acétique, 

PYROLIGNITES 

Voir Acétates. 
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QUERCITRON 

Le quercitron du commerce est Técorce broyée du quercas nigra ou 
tinctoria. Il se présente sous forme d'une poudre ou de filaments de 
couleur jauûe ou chamois. Le produit connu sous le nom de flavine 
est un mélange, en proportions variables, de quercitrin et de quercé- 
tine qui est la véritable matière colorante du quercitron. 

Le quercitron peut être falsifié par une addition de substances 
minérales qui seront facilement décelées par le dosage des cendres. 
Il convient également de déterminer le degré d'humidité du produit. 
£nfin, on évaluera sa richesse par un essai de teinture fait comparati- 
vement, sur un même poids de tissu mordancé. 

Une flavine de bonne qualité doit posséder un pouvoir colorant 
sensiblement six fois plus grand que celui de Fécorce de quercitron. 



QUININE (SULFATE DE) 

Dosage de l'eau. — Le dosage de l'eau du sulfate de quinine se fait 
par dessiccation de 2 gr. du produit à l'étuve à lOO**. 

Le sulfate de quinine cristallisé du commerce renferme en général 
14,5 p. 100 d'eau, ce qui corresponde TH^O. D'après Hesse, le sulfate 
de quinine pur cristallisé renfermerait 16,17 p. 100 d'eau, soit SH^O, 
tandis que le sulfate de cinchonidine n'en renfermerait que 13,7 p. 100, 
soit ôH^O, de telle sorte que la teneur en eau du produit peut déjà 
fournir une indication sur son degré de pureté. 

fiecherche et dosage des matières étrangères adultérantes. — Les 
principales substances employées pour falsifier le sulfate de quinine 
sont : la craie, le carbonate de magnésium, le plâtre, l'acide borique, 
les sulfates de sodium et de magnésium, le sucre, la mannite, l'acide 
stéarique, l'amidon, la fécule, la gomme, la salicine, etc. 

Les matières minérales, telles que la craie, le plâtre, l'acide borique, 
les sulfates de sodium et de magnésium, etc., sont facilement décelées 
par l'incinération et l'analyse des cendres. L'amidon, la fécule, l'acide 
stéarique seront reconnus en traitant une partie de l'échantillon par 
de l'eau acidulée d'acide sulfurique qui dissout le sulfate de quinine ; 
si le produit renferme de l'amidon, on obtiendra un dépôt insoluble, 
colorable en bleu par l'iode ; dans le cas de la présence d'acide stéarique, 
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celui-ci, par Faction de la chaleur, remontera à la surface sous forme 
de gouttelettes huileuses. 

Pour rechercher le sucre ou la salicine, on dissout une certaine 
quantité du sulfate de quinine dans Teau chaude et on y ajoute un 
léger excès d*eau de baryte. On agite la liqueur avec de Féther qui 
dissout Falcaloïde, puis, après avoir décanté Féther, on sature le 
liquide par un courant d'acide carbonique, on fait bouillir et on filtre. 
Le liquide filtré, examiné au polarimètre, donnera une déviation à 
droite dans le cas de la présence du sucre et à gauche dans le cas de la 
présence de la salicine. On pourra contrôler les résultats en faisant 
évaporer la liqueur et traitant le résidu par de Facide sulfurique con- 
centré. Si le sulfate de quinine contient du sucre ou de la mannite, 
on obtiendra une coloration noire, et dans le cas de la présence de la 
salicine, une coloration rouge. 

Recherche et dosage de la oinohonidine. — La presque totalité des 
sulfates de quinine du commerce renferment, comme impureté résul- 
tant de leur mode de fabrication, une certaine quantité de sulfate de 
cinchonidine, aussi admet-on une tolérance de 3 p. 100 de ce pro- 
duit dans le sulfate de quinine commercial. Mais assez souvent le sul- 
fate de cinchonidine est ajouté en proportion beaucoup plus grande et 
sa présence constitue alors une fraude que l'on peut déceler par les 
méthodes suivantes. 

Procédé Kei*ner. — Ce procédé, admis par la pharmacopée alle- 
mande, consiste à traiter 2 gr. de sulfate de quinine par 20 c. c. 
d'eau; on prend 5 c. c. de la solution obtenue et on y ajoute 7 c. c. 
d'ammoniaque (de 0,96 de densité). Si le sulfate de quinine est suffi- 
samment pur, il ne doit pas se produire de trouble. 

D'après Hesse, ce procédé serait peu sensible et ne permettrait pas 
toujours de reconnaître des proportions de 9 à 13 p. 100 de sulfate de 
cinchonidine dans le sulfate de quinine. D'après cet auteur, il serait 
préférable d'opérer de la façon suivante : 08^,5 de sulfate de quinine 
sont agités pendant 10 minutes avec 10 c. c. d'eau à 50-60°; 5 c. c. 
de la solution refroidie et filtrée sont additionnés de 1 c. c. d'éther 
et de 5 gouttes d'ammoniaque ; on agite et on abandonne le tout pen- 
dant deux heures. Si au bout de ce temps Féther ne renferme pas de 
cristaux, le sulfate de quinine est considéré comme suffisamment pur ; 
dans le cas contraire, l'examen des cristaux au microscope indiquera 
quels sont les alcaloïdes mélangés. 

Le chlorhydrate de quinine peut être essayé de la même façon 
après addition à sa solution aqueuse de 0»»*,5 de sulfate de sodium 
cristallisé. 

Procédé de M, Prunier, — M. Prunier {Mercure scientifique, mars 
1891, p. 37 et Joum\ Pharm. et Ckim,, t. XXIII p. 163-265-333-387) 
propose de modifier de la façon suivante Fessai du Codex. 
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On dissout une partie de sulfate de quinine anhydre (séché à 100°) 
ou la quantité correspondante de sel hydraté dans 35 parties d'eau 
bouillante. De la facilité avec laquelle le sel se dissout on peut déjà 
en tirer un renseignement utile- Si le sel se dissout totalement au- 
dessous de 100», on saura par cela même qu'il ne s'agit pas d'un sel 
chimiquement pur, tandis que si la dissolution est plus difficile et 
exige quelques instants d'ébullition, il est probable qu'on & affaire à 
un sulfate relativement pur ; enfin, s'il est nécessaire d'ajouter un peu 
'eau à 100°. c'est que le sulfate est tout à fait pur. Dans tous les cas^ 




5 10 15 20 

Centimètres cubes d'ammoniaque. 

Fig. 23. 

après dissolution, on laisse refroidir exactement à + 15® et on filtre. 
On prélève alors trois prises d'essai de 5 c. c. que l'on introduit dans 
trois tubes et on y verse une solution ammoniacale {d = 0,96). Dans 
le premier flacon on verse de l'ammoniaque en quantité légèrement 
insuffisante pour redissoudre la totalité du précipité blanc qui se 
produit d'abord, soit par exemple 7ccl/2, dans le second flacon on 
ajoute 8 c. c, ce qui amène, par hypothèse, la liqueur à une opales- 
cence à peine sensible, enfin dans le troisième flacon on introduit 
Bal /2 d'ammoniaque qui déterminent la dissolution complète. On pren- 
dra pour résultat définitif la plus petite quantité d'ammoniaque qui 
détermine en quelques minutes la redissolution complète du précipité. 
Dans ces conditions, un sulfate de quinine exigeant 7.c. c. d'ammo- 
niaque à l'essai du Codex en exigera sensiblement 9 au lieu de 7, à 
cause de la dilution plus grande de la liqueur. 
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Pour obtenir par cet essai la proportion de sulfates étrangers con- 
tenus dans le sulfate de quinine, M. Prunier, admettant qu'à 5" 1/4 
•d'ammoniaque correspond 1 p. 100 de cinchonidine, a construit la 
-courbe ci-dessus qui, à 1 p. 100 près, donne le dosage des alcaloïdes 
•étrangers et au besoin, en appliquant aux résultats le coefficient 3/4. 
•celui de la cinchonidine seule contenue dans le mélange considéré. 

Procédé Oudemans (Annalen der Chemie, t. CLXXXI, p. 33, et Joum, 
Ph.el Chim., i88i, t. IX, p. 337). —On dissout le sulfate de quinine à 
analyser dans 40 fois son poids d'eau bouillante, on ajoute un excès de 
sel de seignette dissous dans le moins d'eau possible et on laisse cris- 
talliser pendant 24 heures. On essore les cristaux à la trompe, on les 
lave avec très peu d'eau froide, puis on les sèche à l'air. On prélève 
pour l'analyse un poids des tartràtes ainsi obtenus de 0s'",4 ou 0?%8 
ou 1?%2 que l'on dissout dans 3 ou 6 ou 9 c. c. d'acide chlorhydrique 
normal et on complète le volume de 20 c. c. avec de l'eau, puis on 
détermine à IT^ le pouvoir rotatoire moléculaire de la solution. 

Soit X le poids de tartrate de quinine contenu dans 100 parties du mé- 
lange analysé et a le pouvoir rotatoire moléculaire observé, on aura : 

10 Dans le cas de la solution de 0^,4 de sels dans 3 c. c. d'acide : 

215,8 a; 4- 131,3 (100 — a;) = 100 a; 
2® Dans le cas de la solution de 08'',8 de sels dans 6 c. c. d'acide : 
211,5 X + 129,6 (100 — x) = iOOa; 

3® Dans le cas de la solution de l,2g«' de sels dans 9 c. c. d'acide : 
207,8 X + 128,1 (100 — x) = 100 a. 

Du poids de tartrate de quinine ainsi obtenu on en déduit la pro- 
portion de quinine ou de sulfate de quinine correspondant. 

Procédé au bisulfate, — Ce procédé indiqué par de Vrij a été 
modifié de la façon suivante par Hesse : 

5 gr. de sulfate de quinine sont dissous dans 12 ce. d'acide sulfu- 
Tique normal et la solution est versée dans un entonnoir fermé par le 
bas. La cristallisation du bisulfate commence presque aussitôt et, au 
bout de deux heures, en débouchant l'entonnoir, on fait écouler l'eau 
mère qu'on achève d'éliminer par aspiration, en même temps qu'on 
Hîomprime les cristaux avec une tige en verre et qu'on les lave avec 
3 c. c. d'eau froide ajoutée goutte à goutte. Toute la solution est 
Alors mélangée avec 16 c. c. d'éther de 0,721 à 0,728 de densité et 
agitée, additionnée d'ammoniaque et agitée de nouveau. Après un 
jour de repos, on enlève l'éther avec une pipette et les cristaux qui 
se sont séparés sont réunis sur un filtre et lavés avec de l'eau saturée 
d'éther ; on place le filtre sur une surface absorbante, on lave de nou- 
veau les cristaux avec un peu d'éther, on les sèche à 100<> et on les 
pèse. Ces cristaux sont constitués par une combinaison de la cincho. 
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nidine contenue dans Téchantillon avec de la quinine et répondent 
à la formule C20H2*Az202,2C^»H22Az20. Pour connaître la proportion 
de cinchonidine, on devrait donc multiplier leur poids par 0,645^ 
mais comme ils sont toujours imprégnés d'un peu de quinine en 
excès, Hesse préfère le coefficient 0,62 obtenu par expérience. 

Trocédéà Voxaldle de Schâfer. — 2 gr. de sulfate de quinine sont 
dissous dans 55 c. c. d'eau bouillante et additionnés de Os^o d'oxalate 
neutre de potassium dissous dans 5 c. c. d'eau. On ajoute de l'eau 
de façon que le contenu du ballon pèse 628'',5, on laisse refroidir 
12 heures à20o, en agitant de temps en temps et on filtre. A la liqueur 
filtrée on ajoute quelques gouttes de soude qui, si le sulfate de quinine 
contient moins de 1 p. 100 de sulfate de cinchonidine, reste limpide. 
Dans le cas contraire, la cinchonidine se précipite. Après 12 heures de 
repos, on la recueille sur un filtre, on la lave, on la fait sécher, d'abord 
sous une cloche en présence d'acide sulfurique, puis à 1 1 5<> et on la 
pèse. Au poids trouvé il faut ajouter, par chaque 100 c. c. de solu- 
tion, 08'',040 comme correction de la quantité de cinchonidine restée 
en dissolution, ou Og^Oôô, quand la teneur en sulfate de cinchonidine 
dépasse 4 p. 100. Dans ce dernier cas, il faut opérer en solution plus 
étendue, soit 1 p. 50. 

Procédé au chromate de J. -E.de Vrij (Mon, Scientif,, 1886, p> 1415). 
— On dissout 5 gr. du sulfate de quinine dans 500 c. c. d'eau. 
Après avoir porté le liquide à l'ébuUition, on y ajoute l6'',20 de chro- 
mate neutre de potassium pur dissous dans un peu d'eau. Le liquide 
reste limpide et de couleur jaune. Après 12 heures de refroidissement 
toute la quinine est séparée sous forme de chromate neutre cristal- 
lisé. On recueille les cristaux sur un filtre, on les lave à l'eau, on les 
fait sécher à l'air et on les pèse. Au poids obtenu on ajoute 0s^,05 
pour chaque 100 c. c. d'eaux mères et d'eaux de lavage employées. La 
formule du chromate de quinine ainsi obtenu étant (C'^H^^Az'^O*)^!!^ 
CrO*, on obtiendra la proportion de quinine C^^^H^^Az^O^ contenue 
•dans les 5 gr. en multipliant le poids obtenu par 0,8454. D'après 
Hesse, la formule du chromate de quinine séché à l'air serait (C^^H^* 
Az*02)*H2CrO* H- 2H*0, ce qui donnerait comme coefficient 0,8074 au 
lieu de 0,8454. 

Pour doser les alcaloïdes autres que la quinine contenus dans le sul- 
fate, on ajoute un peu de soude caustique au liquide filtré. Si la liqueur 
reste limpide, c'est que le sel renferme moins de 5 p. 100 de cinchoni- 
dine. Dans tous les cas, on fait évaporer le liquide jusqu'aux 3/5 de 
son volume primitif. On laisse refroidir, la cinchonidine se sépare à 
l'état cristallisé mélangée de traces de quinidine et de cinchonine, 
on la recueille sur un filtre, on fait sécher et on pèse. 

Ce procédé est également applicable à l'analyse des autres sels de 
<iuinine, ainsi qu'au dosage de la quinine qui est toujours contenue 
dans la cinchonidine du commerce. 

DICT. SUBST. ORGAN. [21 
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QUINQUINA 

On désigne sous le nom de quinquinas les écorces de divers arbres 
du genre Cinchona. Les principaux alcaloïdes qu'ils renferment 
sont : la quinine, la cinchonidine, la quinidine, la cinchonine et des 
alcaloïdes amorphes. 

On a divisé les quinquinas en quinquinas gris, jaunes et rouges, 
mais cette classification, toute artificielle, a Tinconvénient de placer 
dans des groupes différents des écorces appartenant au même arbre 
ou de rapprocher les unes des autres des écorces souvent très diffé- 
rentes. 

On peut, au contraire, en se basant sur l'examen histologique des 
écorces, obtenir des indications assez précises sur leur origine. A cet 
effet, on fait macérer Fécorce dans de l'alcool fort pour dissoudre les 
résines, puis on fait des coupes transversales qu'on examine au mi- 
croscope. 

Wedded, en se basant sur l'observation des fibres corticales, a 
divisé les écorces en trois groupes principaux autour desquels vien- 
nent se grouper tous les quinquinas : 

1^ Cinchona caUsaya, — Cette écorce, privée de son périderme, 
telle que l'offre le commerce, présente une texture fibreuse sur ses 
deux faces. La coupe transversale montre une trame bien homogène 
formée de fibres de grosseur sensiblement égale réparties assez uni- 
formément au milieu d'un tissu cellulaire gorgé de matières rési- 
neuses. Sur la coupe longitudinale, ces fibres paraissent courtes et 
fusiformes. 

Toutes les écorces appartenant à ce groupe sont les plus riches en 
alcaloïdes . 

2^ Cinchona scrobiculata . — L'écorce, privée de son périderme, 
montre ses deux faces de nature différente. La face intérieure est 
fibreuse, la face extérieure de texture cellulaire. La coupe transver- 
sale montre des fibres corticales nombreuses et rapprochées à la 
partie interne de l'écorce, plus rares à la partie moyenne et nulles 
à la périphérie. Ces fibres sont deux fois plus longues que celles du 
calisaya et leurs extrémités sont soudées entre elles. 

3" Cinchona pubescens, — La surface interne de l'écorce est fibreuse, 
la surface externe celluleuse. Les fibres corticales forment des séries 
irrégulières et concentriques dans la moitié interne de l'écorce ; 
elles sont enveloppées d'un tissu cellulaire abondant ; elles sont trois 
à quatre fois plus longues que celles des types précédents. 

Voici, d'après Hooper, la teneur en alcaloïdes des diverses variétés 
de quinquinas du gouvernement de Madras (1886). 
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— paludiana. 
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— pitayensis. 
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— humboltiana 
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0,49 


traces 


1,55 


0,90 


5,18 



Dosage des alcaloïdes. — Procédé de Prollius, — On introduit dans 
un flacon 10 gr. d'écorce en poudre fine, on tare le flacon et on y 
ajoute 200 gr. d*un mélange de 88 parties d'éther, 8 parties d*alcool 
à 92-95® et 4 parties d'ammoniaque à 10 p. 100. On abandonne \e tout 
pendant une heure en agitant fréquemment, on décante le liquide 
clair dans un ballon, puis on prend de nouveau le poids du flacon, 
ce qui donne, par différence, la quantité du liquide décanté. Celui-ci 
est évaporé à sec et le poids du résidu donne la proportion d'alcaloïdes 
bruts contenue dans la quantité de liquide sur laquelle on a opéré. 

Pour doser les alcaloïdes purs, on dissout les alcaloïdes bruts dans 
deTacide chlorhydrique étendu ; on filtre et on lave le résidu jusqu'à 
ce que le liquide filtré ne soit plus troublé par addition de soude. Le 
liquide filtré est alors agité avec de la soude et du chloroforme ; on 
soutire la liqueur chloroformique, on la fait évaporer et on reprend 
le résidu par de l'alcool qui, par évaporation, donne les alcaloïdes 
purs que l'on pèse. 

Procédé de Vrig. — 30 gr. de poudre de quinquina sont mélangés 
avec 5 gr. de chaux vive et 50 c. c. d'eau ; on chauffe à 70-80®, puis 
on traite le mélange par 200 c. c. d'alcool à 95® bouillant. On laisse 
refroidir, on filtre et on reprend le résidu par 100 c. c. d'alcool 
bouillant, on filtre de nouveau et on réunit les deux liquides filtrés 
qu'on acidulé par addition d'acide sulfurique dilué ; on sépare par le 
filtre le précipité de sulfate de calcium, on le lave avec un peu d'al- 
cool et on fait évaporer. Quand la majeure partie de l'alcool a été 
éliminée, on laisse refroidir, on filtre pour séparer le précipité formé 
et, dans la liqueur filtrée, on ajoute de la soude en quantité suffisante 
pour avoir une réaction fortement alcaline. Les alcsiloïdes sont préci- 
pités ; on épuise la liqueur par du chloroforme qui, par évaporation. 
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laisse, comme résidu, le mélange des alcaloïdes que Ton fait sécher à 
Fétuve et que Ton pèse. 

Procédé Arnaud, — L'écorce de quinquina, très finement pulvé- 
risée, est mélangée avec une solution saturée de carbonate de sodium 
en quantité suffisante pour former une pâte épaisse qu'on laisse 
reposer jusqu'au lendemain. La masse, devenue pulvérulente, mais 
non complètement sèche, est alors épuisée à chaud par de Thuile 
lourde de pétrole de 0,800 de densité. On lave l'huile encore chaude 
avec de l'eau acidulée d'acide sulfurique à 5 p. 100 ; on répète cette 
opérationjusqu'à complet épuisement del'écorce, c'est-à-dire jusqu'à 
ce que quelques gouttes d'ammoniaque ajoutées à l'eau acidulée du 
dernier lavage de l'huile ne donnent plus de précipité. Les liquides 
acides réunis sont alors saturés par de la soude et épuisés par Je 
chloroforme comme dans le procédé précédent et le poids du résidu 
donné par l'évapôration de la solution chloroformique représente la 
proportion de la totalité des alcaloïdes qui étaient contenus dans le 
poids d'écorce sur lequel on a opéré. 

Séparation et dosage des alcaloïdes. — 2 à 5 gr. du mélange 
d'alcaloïdes obtenu par l'un ou l'autre des procédés précédents sont 
traités par dix fois leur poids d'éther bien privé d'alcool. Après douze 
heures de macération, on filti^e et le résidu est de nouveau épuisé 
par une même quantité d'éther. 

La solution éthérée renferme la quinine, la quinamine, les alca- 
loïdes amorphes et des traces de quinidine et de cinchonidine, tandis 
que la portion insoluble dans l'éther est formée d'un mélange de 
cinchonine, de cinchonidine et de quinidine. 

Solution éthérée. — On chasse l'éther par évaporation, et le résidu 
est dissous dans 10 parties d'alcool acidulé de 1/20 d'acide sulfu- 
rique. A la solution alcoolique ainsi obtenue, on djoute peu à peu une 
solution d'iode tant qu'il se produit un précipité, mais en ayant 
soin de ne pas en ajouter un excès. Si la quinine est en forte pro- 
portion, il se produit aussitôt un précipité noir d'hérépathite qui ne 
se forme, au contraire, que lentement si la quinine est en petite 
quantité. Dans tous les cas, après douze heures de repos, on filtre, 
on lave le précipité à l'alcool, on le fait sécher à l'étuve à lOO*» et on le 
pèse. Son poids, multiplié par 0,5505, donne la proportion de quinine. 

La liqueur filtrée, séparée du précipité d'hérépathite, est traitée par 
de l'acide sulfurique dilué jusqu'à décoloration, puis exactement 
saturée par de la soude caustique. On chasse l'alcool par évapo- 
ration, et le résidu, traité par un excès de soude caustique, est agité 
avec du chloroforme. Par évaporation, la solution chloroformique 
donne comme résidu la quinamine et les bases amorphes. 

Partie insoluble dam l'éther, — On la dissout dans de l'acide sulfu- 
rique dilué,* on sature exactement par de la soude et on lui ajoute un 
excès d'une solution saturée à froid de tartrate double de potassium 
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et de sodium. Au bout d'une heure, on recueille sur un filtre taré le 
précipité cristallin de tartrate de cinchonidine qu'on lave d'abord avec 
une solution à 5 p. 100 de tartrate double de potassium et de sodium, 
puis avec un peu d'eau pure ; on le fait sécher à lOO^ et on le pèse. Au 
poids obtenu, on ajoute 08»",00083 par c. c. de liquide filtré, et la 
somme, multipliée par 0,797, donne la proportion de cinchonidine. 

Au liquide filtré, ramené par évaporation à son volume primitif, 
on ajoute une goutte d'acide acétique et un excès d'une solution 
saturée d'iodure de potassium, qui précipite la quinidine à l'état 
d'iodhydrate. Après deux heures, on recueille le précipité sur un 
filtre taré, on le lave avec un peu d'eau froide, on le fait sécher et 
on pèse ; au poids obtenu, on ajoute 0^^,00077 par c. c. du liquide 
filtré, et la somme, multipliée par 0,7168, donne le poids de la 
quinidine. 

Enfin, la liqueur filtrée, d'où l'on a séparé la quinidine, additionnée 
de soude caustique en excès, donne la cinchonine qu'on en sépare 
par agitation avec du chloroforme. La solution chloroformique est 
évaporée et le poids du résidu donne la proportion de cinchonine 
dont il faut retrancher 0,00066 par chaque c. c. de liquide filtré. 

QUINQUINAS (Faux). — On désigne sous le nom de faux quinquinas 
un certain nombre de plantes qui n'appartiennent pas au genre cin- 
chona et dont les écorces ne contiennent pas de quinine. 

L'examen microscopique permet de les différencier. Grahe conseille 
de chaufiTer dans un tube 1 gr. de l'écorce à examiner ; avec les vrais 
quinquinas, il se dégage une vapeur rouge qui se condense en une 
huile rougeâtre. 

QUINQUINA (Vin de). — Dosage des alcaloïdes (Schalgdenhauffen, 
Joum. Ph. et Ch„ 1873, p. 267). — On évapore 1 litre de vin à con- 
sistance d'extrait, on mélange le résidu avec de la chaux éteinte, de 
façon à en former une bouillie que l'on sèche à 100® et que l'on épuise 
par de l'alcool à 92". On évapore l'alcool et on reprend le résidu par 
de l'acide sulfurique dilué, on filtre pour éliminer les matières rési- 
neuses, et on précipite les alcaloïdes par l'ammoniaque. On les 
recueille sur un filtre et on pèse. Dans les vins de quinquinas ferru- 
gineux, la proportion d'alcaloïdes est près de moitié moindre parce 
qu'ils se trouvent en partie précipités lors de l'addition du citrate de 
fer. La proportion d'alcaloïdes contenus dans le vin de quinquina 
peut varier de 08^,16 à 0^^,24 par litre. 
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RÉGLISSE (SUC DE) 

Pour doser la glycyrrhizine, M. Kremel traite 5 gr. de suc de 
réglisse par 50 c. c. d'eau, on agite, et, après plusieurs heures, quand 
la dissolution est effectuée, on ajoute au produit 50 c. c. d'alcool à 
90®. On filtre, on lave le résidu avec de Talcool à iO*' et, après avoir 
chassé Falcool de la liqueur filtrée par évaporation, on y ajoute de 
Tacide suif uri que dilué qui précipite la glycjTrhizine. Celle-ci, 
recueillie sur un filtre, est lavée à Teau, puis dissoute sur le filtre 
même avec de Tammoniaque que Ton ajoute goutte à goutte. On 
recueille la solution ammoniacale qui, par évaporation, abandonne 
la glycyrrhizine que Ton sèche à 100<> et que Ton pèse. 

Le suc de réglisse renferme en général de 6 à 12 p. 100 de glycyr- 
rhizine. 



RESINES 

PROCÉDÉ D'ANALYSE DE VON SGHMIDT ET F. ERBAN (Monat- 
shefte fûrChemie, t. VII, p. 665 et 673, et Soc, Chim., 1888, t. LIX, p. 49). 

Détermination qualitative d'une résine. — Les expériences sont 
faites sur la résine réduite en poudre. 

Si la résine est en dissolution dans l'alcool ou l'essence de téré- 
benthine, on soumet le liquide à la distillation et l'on opère sur le 
résidu séché à 100°. 
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Méthode chimique. — Cette méthode est basée sur la détermination 
des trois constantes : le chiffre de r acide, le chiffre de KoUstorfer et 
le chiffre de Viode ou de Hubl, 

Chiffréde Vacide. — Ce chiffre exprime la quantité, en milligrammes, 
de potasse caustique KOH, nécessaire pour saturer 1 gr. de résine en 
solution alcoolique. 

On prend 1 gr. de la résine à examiner que Ton fait chauffer dans 
un appareil à reflux avec de Talcool à 95 p. 100. On filtre sur un filtre 
taré et la portion insoluble est déduite du poids primitif de résine. La 
solution est ensuite additionnée de 3 ce. d'une solution alcoolique 
de phtaléine du phénol à 0,5 ou 1 p. 1000, puis titrée, jusqu'à colora- 
tion rouge, avec une solution demi-normale de soude. 

Chiffre de Kottslorfer, — Ce chiffre exprime la quantité, en milli- 
grammes, de potasse caustique KOH nécessaire pour saturer i gr. de 
résine en solution alcoolique à TébuUition en présence d'un excès d'al- 
cali. 

On fait bouillir pendant cinq minutes dans un appareil à reflux, 
1 gr. de résine avec 25 c. c. d'une solution alcoolique demi-normale de 
potasse ; on ajoute 100 c. c. d'alcool, on fait bouiUir quelques minutes 
et on titre l'excès d'alcali avec une solution demi-normale d'acide 
chlorhydrique en présence de phénol phtaléine. 

Chiffre de Viode ou de Hubl, — Ce chiffre exprime le poids d'iode 
que fixent 100 parties de résine. 

On dissout 1 gr. de, résine dans 50 c. c. d'alcool bouillant. On laisse 
refroidir et on ajoute un volume connu d'une solution alcoolique 
d'iode jusqu'à ce que le mélange reste coloré en rouge brun. La solu- 
tion d'iode est préparée en dissolvant 25 gr. d'iode et 30gr. de bichlo- 
rure de mercure dans 500 c. c. d'alcool. Au bout de vingt-quatre heures 
on étend la liqueur de cinq à six fois son volume d'eau, après y avoir ' 
ajouté une quantité suffisante d'une solution au dixième d'iodure de 
potassium, pour éviter la précipitation de l'iode et de l'iodure de mer- 
cure. La résine seule se sépare sous forme de flocons et on titre l'excès 
d'iode employé avec une solution titrée d'hyposulfîte de sodium eu 
présence d'empois d'amidon. La décoloration de l'iodure d'amidon 
indique la fin de la réaction. 

Lorsque la résine n'est pas entièrement soluble dans l'alcool, on 
peut opérer, soit sur le liquide seul, soit sur le liquide mélangé à la 
partie insoluble, mais les résultats obtenus sont différents dans les 
deux cas. 
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Colophane 

Sandaraqae 

Benjoin 

Storax 

Copal blanc fondu 

Gomme-gutte 

Térébentbine de Venise. . . 

Gomme laque brune 

^ orange .... 

Maslic 

Dammar ' . . 

Copal d'Angola rouge fondu. 

Elémi 

Sang-dragon 



Copal d'Angola rouge . . 

Succin 

Copal d'Angola blanc . . 
Copal de Zanzibar. . . . 

Succin fondu 

Copal de Zanzibar fondu . 
Asphalte 



CHIFFRES 

de 

Tacide 



146,5 
145,5 
141,4 
138,7 
136,3 
134.1 
130,6 
128,5 
93,6 
93,4 
' 81,2 
79,4 
70,1 
69,3 
65,1 
60,0 
64,5 
63,6 
33,0 
30,6 
30,5 
30,0 
22,3 
2i.O 



CHIFFRES 

de 
Kottstorfer 



168,2 
166,0 
174,4 
170,0 
164,7 
164,5 
205,6 
191,0 
118,8 
117,8 



102,6 

96,4 

213,3 

211,6 

93,8 

92,3 

47,1 

46,5 

110,7 

109,8 

25,1 

24,0 

» 

148,0 

146,4 

145,0 

144,6 

132,2 

129,7 

92,4 

89,6 

38,2 

33,9 

36,8 

34,6 

8,1 

1,3 



CHIFFRES DE HUBL 



avec résidu 



64,7 
44,9 
70,9 

8,3 
n 
64,4 
64,2 
63,6 
63,5 

34,8 
72,4 



4,8 
12,6 

22,2 



sans résidu 



116,8 
114.6 
66,8 
63,8 
57,4 
56,6' 

58,6 
41,6 

70,0 

145,3 

141,9 

6.0 

0,0 

53,2 

53,1 

64,1 

60,5 

22.3 

85,1 
80,9 
55,5 



7,6 
^,5 



Détermination qualitative de plusieurs résines. 
On traite le mélange par le chloroforme. 



Résines insolubles. 
Résines solubles. . 



( gomme-laque (insoluble dansFéther). 
\ sandaraque (soluble dans l'éther). 
I toutes les autres résines. 



Le liquide filtré est évaporé et le résidu de Tévaporation est soumis à 
l'action des réactifs suivants : 
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Alcool 



RÉSINES SOLDBLES 



Présence 
possible de 



Ether. . 



Colophane. 

Térébenthine. 

Elémi. 



/Colophane. 
' Térébenthine, 
i Elémi. 
. Dammar. 
iMastic. 
^Copals d'An- 
\ gola. 



Alcool 
méthylique ,\ 



! Colophane. 
Térébenthine. 
Elémi. 
Mastic. 
Copals. 

/Colophane, 
l Térébenthine ■ 
]Elémi. 
'/Dammar. 

Colophane, 
i Térébenthine. 
)Elémi. 



Alcool 
amylique . 



Ether 
de pétrole 



Acétone 



Colophane. 
Térébenthine. 
Acide i Elémi. 
acétique < Mastic. 
cristallisable./Copal blanc 
a'Angola. 



Sulfure 
de carbone 



S Presque 
toutes les 
autres résine} 

I 



Sont exclus 



Dammar. 

Mastic. 

Copal. 

Succin. 

Asphalte. 



Coçal de Zan- 
zibar. 
Succin. 
Asphalte. 



Dammar. 

Mastic. 

Copals. 

Succin. 

Asphalte. 



Dammar. 
Asphalte. 
Succin. 



Mastic. 
Copals. 
Succin. 
Asphalte. 

Dammar. 

Mastic. 

Copals. 

Succin. 

Asphalte. 

Dammar. 

Copal de Zan- 
zibar. 

Copal rouge 
d'Angola. 

Succin . 

Asphalte. 

Mastic. 



RESINES INSOLUBLES 



Présence 
possible de 



Copal de 

zibar. 
Succin. 
Asphalte. 



Zan- 



Copal rouge 
d* An gola. 

Copal ae Zan- 
zibar. 

Succin. 

Asphalte. 



Copals. 
Succin. 
Asphalte. 



Succin. 
Asphalte. 



Succin. 



Sont exclus 



Colophane. 
Térébenthine. 
Elémi. 
Dammar. 
Mastic. 
Copals d'An- 
gola. 



Colophane. 
Térébenthine. 
Elémi. 
Dammar. 
Mastic. 
Copal blanc 
a'Angola. 



Colophane. 

Térébenthine. 

Elémi. 

Dammar. 

Mastic. 

Colophane. 

Térébenthine. 

Elémi. 

Dammar. 

Mastic. 

Copals. 

Colophane. 

Térébenthine. 

Elémi. 

Dammar. 

Mastic. 

Copals. 

Asphalte. 
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Dans le cas où le mélange des résines est partiellement soluble dan3 
chacun des dissolvants précédents, on opère de la façon suivante. 

On épuise le mélange, privé de gomme-laque et de sandaraque au 
moyen du chloroforme, par de Féther de pétrole. 



Digitized by LjOOQ IC 



332 RÉSINES 

Détermination quantitative d'an mélange de plusieurs résines. 

Soit que dans un mélange on ait reconnu qualitativement la pré- 
sence de trois résinas ; colophane, dammar et mastic. 

Soita?, y et z leurs proportions relatives p. iOO. On déterminera pour 
ce mélange le chiffre A de l'acide, le chiffre K de Kottstorfer, le chiffre 
H de Hubl; en se reportant au tableau où sont indiquées ces cons- 
tantes pour chacune de ces résines en particulier, on aura : 

146 a? + 33 y + 64 2 = 100 A 
167 a; + 47 y + 93 ^ = iOO K 
115 ir + 62 y + 53 X? = 100 H 

d'où l'on pourra déduire les valeurs de a?, y et z, 

PROCÉDÉ ED. HIRSCHSOHN» {Journ.Ph. et Ch,, 1877, p. 559). 

* Le chloroforme dissout complètement la drogue. 
** L'éther dissout complètement la drogue. 

*** La solution éthérée se trouble qiiand on l'additionne d'alcool. 

I. La solution alcoolique est troublée par le perchlorure de fer, et le 
trouble disparait si l'on élève la température. 

L'hydrate de chloral colore le baume en rouge violet... Baume du 
Canada. 

II. La solution alcoolique n'est pas troublée par le perchlorure de 
fer. 

A . La drogue est liquide ; mélangée à son volume d'éther de pétrole, 
elle donne un mélange limpide. 

a. La solution bromée colore la solution chloroformique en jaune, 
puis en violet et en bleu... Baume de copahu de Maranham. 

h. La solution bromée ne produit aucune coloration. Baume de 
copahu de Para . 

B, La drogue est solide et ne se dissout qu'en partie dans l'éther 
de pétrole. La solution d'iode lui donne une couleur rouge violet... 
Mastic (sorte ordinaire). 

*** La solution éthérée donne avec l'alcool un mélange limpide. 

I. L'alcool dissout complètement la drogue. 

A. Le perchlorure de fer colore en bleu la solution alcoolique. 

a. L'acétate de plomb précipite la solution alcoolique. L'acide sul- 
furique dissout la drogue et se colore en rouge cerise. Résine de 
gaïac. 

* Les réactifs employés sont préparés dans les proportions suivantes : 1*» la 
solution bromée contient 1 partie de brome pour 20 parties de chloroforme ; 
2° la solution de perchlorure de fer contient 1 partie de perchlorure de fer 
cristallisé et 10 parties d'alcool à 95 p. 100; 3® la solution iodée est préparée 
avec de l'éther de pétrole bouillant à 60° C. ; 4" l'éther de pétrole est choisi 
bouillant entre 25 et 40° C. 
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b. L'acétate de plomb ne donne pas de précipité. L*acide sulfurique 
dissout la drogue et se colore en jaune brun. Caragne (aceyta ameri- 
cana). 

B, Le perchlorure de fer colore la solution alcoolique, en brun ou 
en verdâtre. 

a. L'acétate de plomb précipite la solution alcoolique, et le précipité 
ne se dissout pas à chaud. 

aa. La solution de carbonate de soude dissout en partie la drogue 
à la température ordinaire. La solution d'hydrate de chloral colore 
peu à peu en rouge violet, avec des raies bleues, le résidu de Téva- 
poration de l'extrait obtenu avec l'éther de pétrole... Résines et bau- 
mes de Conifères, 

bb. La solution de carbonate de soude ne dissout rien ou très peu 
de chose. 

1. L'extrait obtenu avec l'éther de pétrole est incolore. La solution 
de chloral ne produit pas de coloration ou seulement une faible teinte 
verte. Mastic de Bombay, 

i. L'extrait obtenu avec l'éther de pétrole est coloré : 

2. En brun foncé. Le chloral colore en brun... Résine Mani, 

2. En jaune brun. Le chloral colore peu à peu en rouge violet 
terne... Résine Caragne, 

2. En jaune brun. Le chloral donne une magnifique coloration vio- 
lette, comme aussi la solution de brome. Caranna hedionda, 

b. L'acétate de plomb précipite la solution alcoolique, et le préci- 
pité se dissout à chaud. 

aa, La solution de brome colore en rouge... Résine de gatac du 
Pérou, 

bb. Pas de coloration. Mastic d^ Alexandrie 

C. L'acétate de plomb ne donne pas de précipité. L'ammoniaque 
donne un mélange trouble... Sang-dragon, 

H. L'alcool dissout incomplètement. 

A. L'acétate de plomb donne un trouble que la chaleur fait dispa- 
raître... Copahu du Brésil, 

B, L'acétate de plomb ne donne pas de précipité. La drogue est 
franchement cristalline. Le carbonate de soude ne la dissont pas non 
plus à chaud. 

a. La solution de brome donne peu à peu une coloration 
verte. 

aa. L'alcool chlorhydrique colore en violet ou en bleu. Élémi, 
bb. L'alcool chlorhydrique colore en brun... Élémi, 

b. La solution de brome colore en violet... Élémi, 

c. La solution de brome ne colore pas... Élémi (Amyris elemifera, 
royal). 

•* L'éther disout incomplètement. 
•** L'alcool dissout complètement. 
L L'acide sulfurique colore en rouge cerise le résidu de l'évapora- 
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lion de l'extrait par Téther de pétrole. La drogue ne renferme pas 
d'acide cinnamique. Benjoin de Siam, 

II. L'acide sulfurique ne colore pas l'extrait de l'éther de pétrole ou 
le colore légèrement en brun clair. La drogue contient de l'acide 
cinnamique . Benjoin de Sumatra, baume de Tolu, 

m. L'acide sulfurique colore l'extrait de l'éther de pétrole en jaune 
brun passant au violet... Baume de Pérou noir. 

*** L'alcool dissout incomplètement. 

I. Le perchlonire de fer donne un précipité qui ne se dissout pas à 
chaud, et qui est insoluble dans l'éther. Copal du Brésil. 

II. Le perchlorure de fer ne produit pas de trouble ou n'en donne 
qu'un très faible, que l'ébullition fait disparaître. 

A. La solution éthérée est troublée par l'alcool. 

a. L'alcool chlorhydrique se colore en brun. L'hydrate de 
chloral colore en vert le résidu de l'extrait à l'éther de pétrole. 
Dammar. 

b. L'alcool chlorhydrique se colore en rouge brique. Le chloral 
colore l'extrait de l'éther de pétrole en rouge carmin passant au vio- 
let... Baume du Pérou blanc, 

B. La solution éthérée forme avec l'alcool un mélange limpide. 

a. L'ammoniaque ne trouble pas la solution alcoolique. La solution 
de brome donne une coloration bleue. Résine de Cei^adia, 

b. L'ammoniaque trouble la solution alcoolique. La solution de 
brome colore en verdâtre... Baume de la Mecque. 

* Le chloroforme ne dissout pas ou dissout incomplètement. 

•* L'éther dissout complètement. 

*** La solution éthérée est colorée en rouge. L'ammoniaque ne 
trouble pas la solution alcoolique... Sang-dragon du Fterocarpus 
Draco, 

*** La solution éthérée est jaune ou incolore. 

I. Llacétate de plomb ne précipite pas la solution alcoolique. Bésine 
de Podocarpus. 

II. L'acétate de plomb précipite la solution alcoolique, et le préci- 
pité ne se redissout pas à chaud... Sandaraque, 

*• L'éther dissout incomplètement. 
*•* L'alcool trouble la solution éthérée. 

I. La solution alcoolique n'est pas troublée par l'ammoniaque. 

A. Le mélange ammoniacal est jaune. La résine donne avec l'acide 
sulfurique une coloration jaune brun, qui devient violette par une 
addition d'alcool. . . Résine d'Euryops, 

B. Le mélange ammoniacal est rouge carmin... Laque de Sonora^ 

II. L'ammoniaque trouble la solution alcoolique. 

A, Le perchlorure de fer colore en vert. La drogue contient de 
l'acide cinnamique. L'acétate de plomb donne un précipité. Storax 
liquide, 

B. Le perchlorure de fer colore en brun ou ne colore pas. 
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a. La drogue contient de Tacide cinnamique et ne donne pas de 
précipité avecTacétate de plomb... Baume de Liquidambar, 

6. La drogue ne contient pas d'acide cinnamique, el ne donne pas 
de précipité par l'acétate de plomb. Résine d'Euphorbia Tiracalli. 

*** La solution éthérée donne avec l'alcool un mélange limpide. 

L L'alcool dissout complètement. Le perchlorure de fer colore en 
brunâtre foncé. 

A . La solution alcoolique est rouge. 

a. L'acétate de plomb ne donne pas de précipité. L'extrait chloro- 
formique est incolore Résine de Xanthorrhœa quadrangularis, 

b. La solution alcoolique est jaune. L'acétate de plomb ne préci- 
pite pas. Résine jaune de Xanthojrhœa. 

IL L'alcool dissout incomplètement. 

A, La solution alcoolique n'est pas troublée par l'ammoniaque. 

a. Le mélange ammoniacal précédent est violet, et l'acétate de 
plomb y produit un précipité violet. Gomme laque^ 

b. Le mélange ammoniacal est jaune ou incolore. 

na. Le perchlorure de fer colore l'extrait alcoolique en noir. L'acé- 
tate de plomb ne donne pas le précipité. Gomme-gutte, 

bb. Le perchlorure de fer donne un précipité que l'éther ne 
dissout pas, même à chaud. L'acétate de plomb ne donne pas de pré- 
cipité. 

aaa. Un mélange d'alcool et d'éther dissout complètement et faci- 
lement la drogue. 

La solution bromée précipite la solution de la résine dans le chlo- 
roforme. Copal austral. 

1. La solution de brome ne précipite pas. Copal de Manille. 

bbb. Un mélange d'alcool et d'éther dissout incomplètement. Copal 
des Indes Orientales. Copal d'Afrique. 

B. La solution alcoolique est troublée par l'ammoniaque. 

a. Le perchlorure de fer donne un précipité insoluble dans l'éther,. 
même à chaud. Copal de Bornéo. 

b. Le perchlorure de fer ne précipite pas. 

aa. Un mélange d'alcool et d'éther dissout complètement. L'hydrate 
de chloral colore en bleu et en bleu violet l'extrait obtenu par l'éther 
de pétrole. Baume de Liquidambar Styraciflua. 

bb. Le mélange d'alcool et d'éther dissout incomplètement. 

aaa. La drogue contient du soufre. 

1. Elle donne de l'ombelliférone à la distillation sèche. 

2. L'acide chlorhydrique colore en orangé l'extrait obtenu par l'es- 
sence de pétrole. L'hydrate de chloral colore en vert. Sagapénum 
persan. 

2. L'acide chlorhydrique colore en bleu violet ; le chloral en rose 
passant au framboise et au violet. Sagapénum du Levant. 

2. L'acide chlorhydrique ne colore pas. La solution de la drogue 
dans l'acide sulfurique est d'un jaune brun, elle présente une fluores- 
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cence bleue. L*acide azotique colore la résine de cette gomme-résine 
en vert malachite. Asa fœtida ordinaire, 

1. Pas d'ombelliférone à la distillation sèche. 

2. La solution de carbonate de soude est colorée par la drogue ea 
brun clair, et le liquide n'éprouve aucun changement par Tacide 
acétique. L'acétate de plomb ne donne rien. Asa fœtida du Ferula 
alliacea, 

2. La solution de carbonate de soude donne une émulsion qui ne 
peut pas être filtrée. 

3. L'acétate de plomb ne donne pas de précipité. La solution d'iode 
n'éprouve aucun changement Bdellium de l'Inde, 

3. L'acétate de plomb donne immédiatement ou en quelques mi- 
nutes un précipité, soluble à chaud. La solution d'iode n'éprouve 
aucun changement. Bdellium d'Afrique. 

bbh, La drogue ne contient pas de soufre- 

1. Elle donne de l'ombelliférone à la distillation sèche. 

2. L'éther de pétrole donne un extrait qui est coloré par l'acide 
^hlorhydrique et par l'hydrate de chloral. 

3. L'acide chlorhydrique colore en orangé, l'hydrate de chloral en 
vert. Galbanum persan, 

3. L* acide chlorhydrique colore en rouge violet. L'hydrate de chlo- 
ral colore en verdâtre, Galbanum du Levant du commerce actuel. 

3. L'acide chlorhydrique colore en rouge violet. L'hydrate de chloral 
en rouge carmin. Galbanum du Levant du commerce d'autrefois. 

2. L'acide chlorhydrique ne colore pas. L'hydrate de chloral colore 
en brun clair. G. Ammoniaque d'Afrique, 

2. Pas d'ombelliférone à la distillation sèche. 

2. La solution saturée de chlorure de chaux colore la gomme-ré- 
sine en jaune orangé. G, Ammoniaque de Perse. 

2. La solution de chlorure de chaux ne colore pas. 

3. L'acétate de plomb ne précipite pas. 

4. La solution d'iode est modifiée. L'hydrate de chloral colore en 
verdâtre. Oliban, 

4. La solution d'iode n'éprouve aucun changement. L'hydrate de 
«chloral ne colore pas. Myrrhe de l'Inde. 

3. L'acétate de plomb donne un précipité. 

4. La solution bromée colore en rouge violet. L'hydrate de chloral 
<:olore en violet. Myrrhe ordinaire. 

4. La solution bromée ne colore pas ou colore en jaune, 

5. Le perchlorure de fer colore en jaune. Opopanax, 
5. Le perchlorure de fer colore en brunâtre. Euphorbe, 

PROCÉDÉ MAX. BAMBERGER {Monatshefte fur Chemie, t. II, 1890, 
et Mon. Scientif, 1891, p. 940). — Ce procédé est basé sur la déter- 
mination de l'indice méthylique des résines, par la méthode de Zei- 
sel. (V. Essences.) 
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Indice méthylique. 

Résine d'aloès hépatique ^ 3,9 

— — transparent 

— ammoniaque ... H 

Assa fœtida 18 

Benjoin Siam 28,5 

— Sumatra 16,5 

Gomme-résine 

Copal 

Colophane 

Dammar 

Sang-dragon 33,8 

Résine-élémi 

Galbanum 3,7 

Gomme-gutte 

Résine de gaïac . 83,8 

— jalap 

Ladanum 

Liquidambar 

Mirrhe . 13,6 

Mastic . 

Résine d'opopanax 9,9 

— de storax 

— de sandaraque 

Gomme laque 

Térébenthine de Venise 



RESORCINE 

Les impuretés ordinaires de la résorcine consistent en eau, pyroca- 
téchine, hydroquinone, phloroglucine, etc., phénol et goudrons. 

La résorcine doit- donner avec Feau une solution limpide, ne se 
troublant pas par addition d'acétate de plomb qui précipite la pyro- 
catéchine, mais non la résorcine ou Thydroquinone. 

L'hydroquinone se reconnaît à Todeur de quinone qui se dégage 
quand on chauffe la résorcine avec quelques gouttes de perchlorure 
de fer. 

Pour déceler la présence du phénol, on agite la solution éthérée de 
résorcine avec quelques gouttes de lessive de soude; celle-ci dissout 
principalement le phénol que Ton reconnaît à son odeur en acidulant 
ensuite la liqueur alcaline. 

Dosage de la résorcine. — On dissout une quantité connue de résor- 
cine dans de Teau et, à l'aide d'une burette graduée, on y verse une 
solution faible de chlorure de chaux jusqu'à ce que la couleur violette, 
qui disparaît de suite, n'apparaisse plus par une nouvelle addition ; 

DICT. SUBST. ORG. 22 
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ROCOU 



en opérant de même avec de la résorcine pure on peut en déduire la 
richesse de l'échantillon examiné. 

RHUM 

Son analyse se fait exactement comme celle des eaux-de-vie. (Voir 
Alcools.) 

Le rhum est souvent falsifié par des mélanges d'alcools d'industrie 
auxquels on communique un goût analogue à celui du rhum véritable 
par une addition de divers éthers parmi lesquels domine le formiate 
de méthyle. Ce dernier peut être reconnu en distillant le rhum et 
faisant bouillir quelque temps le produit distillé au réfrigérant ascen- 
dant avec un peu de solution de potasse. On évapore l'alcool et on 
chauffe le résidu avec une solution de nitrate d'argent qui est réduit, 
dans le cas de la présence de formiate de potassium. 



COMPOSITION DU RHUM (X. ROCQUES) 



Extrait 

Alcool 

Acides, en acide acétique 

Ethers, en acétate d'étnyle 

Aldéhydes, en aldéhyde éthylique . . . 

Furfurol 

Alcools supérieurs, en alcool amylique , 

Ammoniaque salin et amides, en ammo 
niaque . 

Bases pyridiques et alcaloïdes, en am- 
moniaque 

Total des produits étrangers, extrait 
non compris 



2,514 



RHUM NATURE 


RHUM 


Jamaïque 

(1875) 


Fontaine 


3,760 


3,480 


50%6 


44^6 


0,960 


0,060 


1,056 


0,026 


0,120 


0,026 


0,023 


0,002 


0,340 


0,080 


0,003 


0,003 


0,012 


0,0013 



0, 1983 



Les rhums artificiels, de même que les eaux-de-vie artificielles, se^ 
distinguent donc des produits naturels par une proportion beaucoup, 
moindre de matières étrangères à Talcool éthylique. 

ROCOU 

Le rocou se présente sous la forme d'une pâte molle rougeâtre, dans, 
laquelle on admet la présence d'une proportion de 4 p. 100 de feuilles.. 
Il ne doit pas renfermer plus de 25 p. 100 d'eau. 
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Il est souvent falsifié par des substances minérales rouges, telles que 
les ocres, le colcothar, la brique pilée. 

Pour en faire l'essai, on en prend une quantité déterminée que Ton 
fait sécher à 100*> à Tétuve, dans une capsule de platine; la perte de 
poids donne la proportion d'eau ; le résidu est ensuite calciné et pesé ; 
si le rocou est pur, il ne doit pas donner plus de 8 à 12 p. dOO de 
cendres. 

Le rocou peut aussi renfermer des matières amylacées qu'il est 
facile de reconnaître au microscope. 

Mais, pour apprécier sa richesse en matière colorante, il est préfé- 
rable d'avoir recours à un essai de teinture comparatif. 

A cet effet, on monte deux bains, l'un avec du rocou type, l'autre 
avec du rocou à essayer, dans la proportion de 5 gr. de rocou desséché, 
18 gr. de carbonate de sodium et 400 gr. d'eau pure; on fait bouillir et 
on plonge dans chacun des bains 12 gr. de coton en écheveaux. La 
teinture terminée, on avive la couleur par un passage en bain faible 
d'acide acétique et la comparaison des nuances obtenues permet de 
juger de la richesse relative des deux échantillons. 



SACCHARIMETRIE 



Méthode aréométrique. — Cette méthode n'est, en général, qu'ap- 
proximative, car elle ne donne de résultats exacts que si la solution 
sur laquelle on opère ne renferme pas de substances autres que le 
sucre. 

L'aréomètre ou saccharomètre Vivien indique directement la pro- 
portion en poids de sucre p. 100 en volume du liquide. 

Le saccharomètre Brix-Dupont indique la proportion en poids de 
sucre p. 100 en poids du liquide. 

Quant au saccharomètre Balling ou Brix, il ne diffère du saccharo- 
mètre Brix-Dupont qu'en ce qu'il est gradué à -f 17^,5 au lieu de 
-f 15<*. Il est surtout employé en Allemagne. 

Lorsqu'on n'a pas de saccharomètre, on peut se servir d'un aréo- 
mètre et, au moyen de la table suivante, en déduire la teneur en sucre 
du liquide examiné. 
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SUCRE 


POUR 




SUCRE 


POUR 


DEGRÉS 


_____^ . 


_^ _. _ 


DEGRÉS 




_ 


Baume 






Baume 








100 c. c. 


100 gr. 




100 c' G. 


100 gr. 


4,0 


1,80 


1,79 


5,6 


10,54 


10,14 


1,1 


1,97 


1,97 


5,7 


10,74 


10,32 


1,2 


2,17 


2,15 


5,8 


10,94 


10,51 


1,3 


2,35 


2,33 


5,9 


11,13 


10,68 


1,4 


2,55 


2,53 


6,0 


11,34 


10,87 


1,5 


2,73 


2,70 


6,1 


11,55 


11,06 


1,6 


2.92 


2,88 


6,2 


11,73 


11,23 


IJ 


3,10 


3,06 


6,3 


11,93 


11,41 


1,8 


3,29 


3,25 


6,4 


12,12 


11,59 


1,9 


3,48 


3,43 


6,5 


12,33 


11,78 


2,0 


3,66 


3,61 


6,6 


12,51 


11,95 


2,1 


3,84 


3,78 


6,7 


12,72 


12,14 


2,2 


4,03' 


3,96 


6,8 


12,90 


12,30 


P 


4,23 


4,15 


6,9 


13,11 


12,50 


2,4 


4,42 


4,34 


7,0 


13,29 


12,67 


2,5 


4,60 


4,52 


7,1 


13,50 


12,85 


2,6 


4,79 


4,70 


7,2 


13,70 


13,03 


2,7 


4,97 


4,88 


7,3 


13,90 


13,21 


2,8 


5,17 


5,07 


7,4 


14,11 


13,39 


2,9 


5,36 


5,26 


7,5 


14,32 


13,59 • 


3,0 


5,54 


5,43 


7,6 


14,53 


13,77 


?'l 


5,73 


5,61 


7,7 


14,73 


13,95 


^! 


5,92 


5,80 


7,8 


14,94 


14,14 


3,3 


6,12 


5,98 


7,9 


15,13 


14,31 


M 


6,30 


6,15 


8,0 


15,34 


14,50 


lî 


6,48 


6,33 


8,1 


15,55 


14,69 


^S 


6,69 


6,53 


8,2 


15,75 


14,86 


3,7 


6,87 


6,70 


8,3 


15,94 


15,04 


3,8 


7,06 


6,88 


8,4 


16,15 


15,22 


3,9 


7,26 


7,07 


8,5 


16,36 


15,41 


4,0 


7,45 


7,25 


8,6 


16,57 


15,59 


4,1 


7,63 


7,42 


8,7 


16,77 


15,77 


i'? 


7,83 


7,61 


8,8 


16,98 


15,95 


4,3 


8,02 


7,79 


8,9 


17,17 


16,12 


4,4 


8,21 


7,96 


9,0 


17,38 


16,31 


4,5 


8,39 


8,13 


9,1 


17,59 


16,49 


!'S 


8,60 


8,32 


9,2 


17,79 


16,67 


4,7 


8,78 


8,49 


9,3 


18,00 


16,85 


4,8 


8,96 


8,67 


9,4 


18,21 


17,04 


4,9 


9,16 


8,85 


9,5 


18,41 


17,21 


^î 


9,35 


9,03 


9,6 


18,62 


17,39 


5,1 


9,56 


9,23 


9,7 


18,83 


17,58 


^? 


9,75 


9,40 


9,8 


19,05 


17,76 


5,3 


9,95 


9,59 


9,9 


19,26 


17,95 


^^ 


10,14 


9,76 


10,0 


19,48 


18,13 


5^ 


10,35 


9,96 









Méthodes optiques. — Elles sont basées sur raction qu'exercent les 
solutions de sucre sur la lumière polarisée. 
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Les saccharimètres les plus employés en France sont : 

Le saccharimètre à pénombre à lumière monochromatique jaune 
de Laurent ou de Duboscq. 

Le saccharimètre à pénombre à compensateur, à lumière blanche, 
de Laurent. 

Le saccharimètre à franges et à lumière blanche, de Duboscq. 

Tous ces saccharimètres sont gradués de telle sorte qu'une solution 
de sucre pur à lô^^SO p. 100, examinée dans un tube de 20 cm. donne 
une déviation de 100<*. Si donc on dissout 16?f,20 de sucre dans Teau 
de façon à former un volume de 100 c. c, le nombre de degrés lus sur 
l'échelle du saccharimètre donnera directement la teneur p. 100 en 
sucre pur du sucre examiné. 

En Allemagne on se sert généralement du saccharimètre à pénombre 
et à lumière blanche de Schmidt et Hensch dont le poids normal de 
sucre est de 26?%048 au lieu de 16p%20. 

Pour l'examen au saccharimètre, le mode opératoire est le suivant : 

On dissout 16^^,20 du produit dans un peu d'eau. Si la liqueur est 
trop colorée, on lui ajoute 2 à 3 c. c. d'une solution à 30«> B. de sous- 
acétate de plomb et on complète avec de l'eau le volume de 100 c. c. 
On filtre et on observe la liqueur filtrée au saccharimètre dans un 
tube de 20 cent., le nombre de degrés observés donne la richesse en 
sucre. 

Dans le cas d'un liquide sucré et si la solution n'est pas colorée, 
on l'examine directement au saccharimètre dans un tube de 
20 cent.; si elle est colorée, ' on en prélève 100 c. c. dans un petit 
matras jaugé à 100 et 110 c. c, on lui ajoute 10 c. c. de sous-acétate 
de plomb, on agite, on filtre et on observe comme précédemment 
dans un tube de 22 cent. Dans les deux cas le nombre de degrés 
lus, multiplié par 0,1619, donne la proportion de sucre p. 100 en 
volume. 

La proportion de sucre p. 100 en poids de la liqueur sucrée est 
obtenue en divisant la proportion de sucre p. 100 en volume par la 
densité du liquide. 

Dans le cas d*un mélange de saccharose et de glucose, on pèse 
i6Jn',2 X 2 ou 32 ,4 de produit que Ton dissout dans de l'eau. Si la 
liqueur est colorée, on lui ajoute peu à peu une solution de sous-acé- 
tate de plomb à 30® B. jusqu'à ce qu'elle ait pris une teinte blanchâtre 
ou grisâtre. On forme avec de l'eau le volume de 200 c. c, on agite, 
on filtre et on observe le liquide clair au saccharimètre dans un tube 
de 20 cent. 

On prélève ensuite 100 c. c. de liquide dans un petit matras jaugé 
à 100 et 110 c. c. et on lui ajoute 10 c. c. d'acide chlorhydrique 
fumant. On plonge le matras dans l'eau d'un bain-marie dont on 
élève la température à 69® en 15 minutes. On laisse refroidir, on filtre 
et on observe la liqueur au saccharimètre dans un tube de 22 cent, en 
notant sa température au moment de l'observation. 
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On calcule la saccharose par la formule de Clerget. 

^00 



Sucre cristallisable S = 



144 — 0,5 t 



dans laquelle S représente la somme des polarisations à droite et à 
gauche et tla. température au moment de l'observation saccharimé- 
trique du liquide interverti. 

La table suivante de Casemajor donne, pour les diverses tempéra- 
tures, la valeur de . qu'il suffît de multiplier par S, c'est-à- 
dire par la somme des polarisations pour obtenir le sucre cristalli- 
sable. 





VALEUR 




VALEUR 




de 




de 


t 


100 


t 


100 


u.-±, 


--4-' 


10 


0,719 


18 


0,740 


11 


0,722 


19 


0,743 


12 


0,724 


20 


0,746 


13 


0,727 


21 


0,749 


14 


0,730 


22 


0,752 


15 


0,732 


23 


0,754 


16 


0,735 


24 


0,757 


17 


0,738 


25 


0,760 



D'après Herzfeld, le chiffre 144 de la formule de Clerget serait trop 
élevé, et devrait être remplacé par le chiffre 142,5. 

Méthodes chimiques. — Ces méthodes sont basés sur l'action 
qu'exerce le sucre interverti ou la glucose sur le sulfate de cuivre en 
solution tartrique alcaline, ou tartrate cupro-potaissique. 

Les principales liqueurs cupro-potassiques employées sont la 
liqueur de Fehling^ la liqueur de Violette et celle de Pasteur, 

Préparation de la liqueur de Fehling : 

10 Dissoudre 34^,64 de sulfate de cuivre cristallisé pur dans 140 c. c. 
d'eau distillée. 

2<> Dissoudre au bain-marie 187 gr. de tartrate double de sodium 
et de potassium (sel de Seignette) dans 500 c. c. de lessive de soude 
caustique à 24" B. ou dans 600 c. c. de même lessive à 22® B. ' 
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Verser peu à peu la première solution dans la seconde en agitant, 
laisser refroidir, puis compléter le volume de 1 litre. 
Cette liqueur se conserve difficilement. 

fréparation de la liqueur de Violette. 

i^ Dissoudre 36b^,46 de sulfate de cuivre cristallisé pur dans 140 ce. 
d'eau distillée ; 

20 Dissoudre 200 gr. de tartrate double de sodium et de potassium 
(sel de Seignette) dans 500 gr. de lessive de soude caustique à 24^8. 
ou 600 c. c. de lessive à 22® B., puis opérer comme précédemment. 

Préparation de la liqueur Facteur, 

Faire dissoudre séparément : 

130 gr. de soude caustique 

105 gr. d'acide tartrique 

80 gr. de potasse caustique 

40 gr. de sulfate de cuivre pur cristallisé. 

Mélanger et compléter le volume de 1 litre. 

Cette liqueur se conserve inaltérée, à l'abri de la lumière. 

Le dosage du sucre ou de la glucose peut se faire à l'aide de ces 
liqueurs, soit par la méthode volumétrique, soit par la méthode pon- 
dérale. 

Méthode volumétrique, — On introduit dans un matras jaugé de 
1 litre 5 gr. de sucr^ candi blanc pulvérisé desséché à 100°, on y 
-ajoute 5 à 600 c. c. d'eau et 10 gr. d'acide sulfurique pur. On chauffe 
le tout pendant une demi-heure au bain-marie à 100°, on laisse 
refroidir à 15® et on complète avec de l'eau le volume de 1000 c. c. 

le. c. de cette solution correspond à 0&'',005 de saccharose ou 
0,00526 de sucre interverti ou de glucose. 

Pour titrer la liqueur cupro-potassique on en prend 10 c. c. que l'on 
introduit dans un tube à essais de 20 à 22 millim. de diamètre sur 
24 à 25 cent, de longueur, on ajoute 50 c. c. d'eau et quelques frag- 
ments de pierrre ponce calcinés et lavés, pour régulariser l'ébullition. 
On fait bouillir, puis, à l'aide d'une burette graduée, on verse peu à 
peu la liqueur de sucre précédente en ayant soin de toujours faire 
bouillir le liquide après chaque addition. Il se forme un précipité 
d'oxyde cuivreux d'abord jaunâtre, qui bientôt devient rouge et se 
-dépose rapidement ; on est averti de la fin de la réaction par la dis- 
parition complète de toute coloration bleue de la liqueur surnageante. 
Le liquide, adors incolore, ne doit plus se troubler par une nou- 
velle addition de liqueur sucrée, si on a dépassé le terme de la préci- 
pitation^ le liquide se colore d'abord en jaune paille, puis en jaune 
brun. 
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Si la liqueur a été bien préparée, 10 c. c. de cette liqueur 
doivent correspondre exactement à 10 c. c. de la liqueur normale 
sucrée . 

Pour l'essai des sucres ne renfermant que de la saccharose, on opère 
comme précédemment. Soit a la quantité de sucre dissous dans 1000 c 
c. d'eau et n le nombre de centimètres cubes de la solution néces- 
saire pour décolorer 10 c. c. de la liqueur de Fehling, la proportion 

de sucre p. 100 sera donnée par la formule : . 

Si le produit ne renferme que de la glucose, on opère également de 
la même façon, mais sans inversion préalable et la formule devient : 

5260 . 
a X 71 

Enfin, dans le cas d'un mélange de saccharose et de glucose, on 
dose d'abord la glucose directement sans inversion, puis on inter- 
vertit ; en retranchant du dernier titre celui obtenu pour la glucose, 
on obtient par différence le titre correspondant au sucre cristalli- 
sable. 

Pour obtenir des résultats exacts il importe d'opérer toujours dans 
les mêmes conditions c'est-à-dire de préparer les liqueurs sucrées 
à une concentration telle qu'il soit toujours possible de n'en 
employer que 10 à 15 c. c. pour décolorer les 10 c. c. de liqueur 
titrée cupro-potassique. 

Méthode volumétrique de Soxhlet. — Soxhlet ayant reconnu que 
la dilution de la solution de cuivre diminue le pouvoir réducteur et 
qu'un excès de cuivre l'augmente, recommande d'opérer sur des 
liqueurs renfermant toujours sensiblement la même quantité de sucre ; 
en outre, pour éviter l'altération que subit assez rapidement la liqueur 
de Fehling, il prépare deux solutions, l'une de sulfate de cuivre cris- 
tallisé pur à 79ff,278 par litre, l'autre de 346 gr. de sel de seignette et 
103 gr. de soude caustique par litre, pour les mélanger, à volumes 
égaux, au moment de chaque expérience. 

La liqueur titrée de sucre interverti est préparée en faisant dis- 
soudre 9^,5 de sucre candi pur et sec dans 700 c. c. d'eau auxquels on 
ajoute 100 c. c. d'acide chlorhydrique normal au 1/5. On chauflTe à 
100^ pendant une demi-heure, on neutralise exactement avec une 
liqueur titrée de soude caustique et ou complète avec de l'eau le 
volume de 1000 c. c. à -f 15°. On a ainsi une solution renfermant 
i p. 100 de sucre interverti. 

Pour faire un essai, on introduit dans une capsule de porcelaine 
25 c. c. de chacune des deux solutions composant la liqueur de Fehling, 
on porte à l'ébullition et, à l'aide d'une burette graduée, on y verse 
d'un seul coup 23 c. c. environ de la liqueur sucrée, on maintient 
rébullition pendant deux minutes et on filtre. Si le liquide est vert, 
on est certain qu'il contient du cuivre, s'il est jaune on l'acidifie 
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avec de l'acide acétique et on y recherche le cuivre avec le ferrocya- 
nure de potassium. Suivant la quantité de cuivre en excès, le réactif 
fait apparaître une coloration allant du rose au rouge sur l'intensité 
de laquelle on peut se régler pour l'opération suivante que l'on recom- 
mence avec une plus forte proportion de liqueur sucrée. S'il ne se 
produit pas de coloration avec le ferrocyanure, on répète l'opération 
avec i c. c. de solution sucrée de moins et on continue ainsi jusqu'à 
ce que, de deux liquides filtrés, obtenus avec des quantités de solution 
cuivrique ne différant que de O^'*^,!, l'un contienne du cuivre et l'autre 
pas. 

Si la liqueur de Fehling a été bien préparée, 50 c. c. de cette 
liqueur doivent être réduits par 24<=«,7 de la solution ou 0*^,247 de 
sucre interverti correspondant à 0p",2348 de saccharose. 

Pour l'essai des sucres ou des solutions sucrées dont la richesse 
saccharine est inconnue, on en fait une solution qu'on intervertit 
comme il a été indiqué précédemment et dans laquelle on dose le 
sucre approximativement en le versant peu à peu jusqu'à décolora- 
tion dans 50 c. c. de liqueur de Fehling bouillante. Du volume 
employé on en déduit à moins de 10 p. 100 près sa teneur en sucre 
et, pour les essais définitifs, on dilue alors la solution jusqu'à ce 
qu'elle renferme environ 1 p. 100 de sucre. Sa concentration vraie 
variera de 0,9 à 1 p. 100, mais cet écart n'a pas d'influence sur les 
résultats. 

Si alors on trouve que pour la réduction des 50 c. c. de liqueur de 
Fehling il faut 26«,5, c'est que ces 26",5 contiennent 0k%247 
de sucre interverti ou 0«'',2348 de saccharose, d'où on en déduit la 
richesse saccharine du produit, suivant le poids qu'on en a employé. 

Le dosage de la glucose se fait exactement de la même manière en 
observant toutefois que le pouvoir réducteur de la glucose n'est pas 
absolument le même que celui du sucre interverti. C'est ainsi que 
50 c. c. de la liqueur de Fehling sont réduits par 23",75 de glucose 
en solution à 1 p. 100 ou 0^,2375 de glucose. 

ai la glucose est mélangée de saccharose, la méthode donne des 
résultats encore très exacts, la saccharose n'exerçant pas dans ces 
conditions d'action appréciable sur la liqueur de Fehling. 

La même méthode peut aussi servir au dosage de la maltose en 
ayant soin de maintenir l'ébullition avec la liqueur de Fehling pen- 
dant quatre minutes au lieu de deux et observant que 50 c. c. de Ja 
liqueur de Fehling sont réduits par 38<«,9 de solution à i p. 100 de 
maltose anhydre ou O^^SSO de maltose. 

Méthode pondérale de Sozhtel. — Dans ce procédé, on opère sur 
une quantité toujours la même de liqueur de Fehling sur laquelle on 
peut faire réagir des quantités variables de solution de sucre, à la 
condition que la liqueur de cuivre soit toujours en excès et on pèse 
le cuivre précipité. 
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On fait bouillir dans un vase de Bohême 60 c. c. de la liqueur de 
Fehling (qui n'a pas besoin d'être titrée) et 60 c. c. d'eau. A la liqueur 
bouillante on ajoute d'un seul coup 25 c. c. de la solution de sucre 
interverti ou de glucose, et on maintient l'ébuUition pendant deux 
minutes. Pour recueillir le précipité, on se sert comme filtre d'un tube 
à chlorure de calcium dont la boule est à moitié remplie d'amiante ; 
le tube est lavé à l'eau bouillante, séché et pesé. On filtre le liquide 
bouillant, on lave le précipité à l'eau bouillante, à l'alcool, à l'éther, 
puis on fait passer dans le tube un courant d'hydrogène sec. Quand 
tout l'éther est chassé, on chauffe la partie qui renferme l'oxyde de 
cuivre jusqu'à sa réduction complète, on laisse refroidir, on déplace 
l'hydrogène par de l'air et on pèse. Du poids du cuivre obtenu on a 
déduit, à l'aide de la table d'Allihn, la proportion correspondante de 
saccharose ou de glucose. 

Il est en général plus commode de recueillir le précipité sur un 
filtre ordinaire, on le lave à l'eau bouillante, on le fait sécher, puis 
on le calcine en présence d'un peu d'acide nitrique pour le transformer 
en oxyde noir CuO dont le poids, multiplié par 0,7985, donne la 
quantité de cuivre métallique correspondant. 

La table suivante d'Allihn donne en milligrammes les quantités de 
saccharose et de glucose correspondant aux poids trouvés de cuivre. 
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Le dosage de la maltose par la méthode pondérale de Soxhtel se 
fait comme celui de la glucose et est rendu particulièrement commode 
par ce fait que 100 parties de maltose en solution à 1 p. 100 préci- 
pitent toujours 113 parties de cuivre. 

A 60 c. c. de la liqueur de Fehling on ajoute 25 c. c. de la solution 
de maltose à environ 1 p. 100, on fait bouillir quatre minutes et on 
détermine comme précédemment la proportion de cuivre précipité, 
dont le poids, multiplié par 0,885, donne la proportion de maltose 
contenue dans les 25 c. c. de liqueur employés. 

Dosage de la raffinose. — D'après Scheibler, la raffinose ne se 
rencontre que dans les sucres de betterave, on ne la trouve pas^dans 
les sucres de canne. 
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Procédé Dammuller {Chem. Ztg, Rep., 1888, p. 30 et 240). — On fait 
une première observation directe au polarimètre avec la solution de 
sucre, puis une nouvelle observation, après inversion par l'acide 
chlorhydrique. 

Soit P le nombre indiquant la polarisation directe. 

Soit / le nombre indiquant la polarisation après Tinversion. 

Le poids normal de substance sur laquelle on a opéré étant de 
26g',048, applicable au saccharimètre Schmidt et Hensch, les pour 
cent de saccharose S et de raffmose anhydre R seront donnés par les 
deux équations ; 

_ 0,5188 P •- i 
"" 0,845 

Ce procédé n'est pas applicable aux sucres renfermant moins de 
3 p. ÎOO de raffmose. 

Procédé Scheibler (D. Ch. G., t. XIX, p. 2868). — Ce procédé est 
basé sur ce que la raffmose est soluble dans l'alcool méthylique 
absolu, tandis que la saccharose y est presque insoluble. 100 c. c. 
d'alcool méthylique dissolvent 9g'',5 de raffînose et seulement 0,4 de 
saccharose. Pour faire un dosage on sature de sucre cristallisé pur de 
l'alcool méthylique absolu, ce qui se fait en laissant suspendus dans 
de l'alcool méthylique des cristaux de sucre candi. On détermine le 
pouvoir rotatoire de la solution, puis on en agite un volume déter- 
miné avec un poids connu du sucre à essayer préalablement desséché. 
L'augmentation du pouvoir rotatoire permet de calculer la propor- 
tioa de raffînose pour laquelle [a] D = -f 104®. 

Ce procédé ne donne pas de résultats très exacts parce que l'alcool 
méthylique dissout, outre la raffînose, certains principes étrangers 
ayant aussi une action sur la lumière polarisée. 

Procédé Gunning(Zeitschriff fur analy, Che. et 1889,et3/on.5Cîen/i7., 
1889, p. 681). — Ce procédé, qui est un perfectionnement du procédé 
de Lotman, consiste à traiter 100 gr. du sucre à analyser par 150 c. c. 
d'alcool méthylique additionné de quelques gouttes d'une solution 
d'alun, dans le but de neutraliser la réaction alcaline du sucre. La 
raffînose et diverses matières étrangères se dissolvent ; après repos, 
on prélève 100 c. c. du liquide surnageant que Ton fait évaporer pour 
chasser une partie de l'alcool méthylique, on ajoute un peu d'eau et 
on précipite la liqueur par de l'acétate de plomb. Les matières étran- 
gères qui peuvent agir sur la lumière polarisée sont précipitées, tandis 
que la raffînose reste en solution. On complète avec de l'eau le volume 
primitif de 100 c. c. et on filtre. La liqueur ne renferme plus alors 
que la raffînose et la petite quantité de saccharose qu'a pu dissoudre 
l'alcool méthylique. On observe la solution au polarimètre, puis on 
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en prend bO c. c. que Toii évapore pour chasser complètement tout 
Falcool méthylique, on complète avec de Teau le volume primitif de 
50 c. c, on y ajoute 5 c. c. d'acide chlorhydrique et on chauffe 
10 minutes à 68®. On fait refroidir le liquide à 20° et on Tobserve 
de nouveau au polarimètre dans un tube de 22 ceht. 

En faisant usage du polarimètre de Laurent (poids normal de subs* 
tance 16p',26), la proportion de rafflnose contenue dans 100 de la 
solution est fournie par les équations suivantes : 

Soito? lenombrede grammes de saccharose dans 100c. c. de solution. 
V •— — raffinose. 

P la polarisation avant l'interversion. 
p ^ après — 

On a : 

102 X + 158,4 y = 16,26 P — (44 - 1/2 /) a? -f / (75 + 1/4 t) 

d'où 

(44 — 1/2 t) P 102 p 



y ^ 16,26 



158 (44 — 1/2 t) + 102 (75 + 1/2 t) 



En multipliant ce nombre par 1,5, on a la teneur en raffinose du 
produit analysé. 

Ces divers procédés ne sont applicables qu'aux mélanges de sac- 
charose et de raffinose. Si le produit renferme du sucre interverti,- 
comme c'est le cas des sucres de cannes, la détermination de la raf- 
finose n'est plus possible. 



SACCHARINE 

La saccharine du commerce est un produit de qualité très variable, 
elle est rarement pure. 

La dextrosaccharine de Fahlherg est formée de 1 partie de saccha- 
rine et de 1000 à 2000 parties de glucose, ce produit a la saveur du 
sucre de cannes. 

Les tablettes ou pastilles de saccharine sont un mélange de saccha- 
rine, de bicarbonate de sodium et d'amidon . 

La saccharine pure, traitée à froid par l'acide sulfurique, ne doit pas 
noircir ; sa solution éthérée agitée avec 10 fois son volume d'eau ne 
doit pas donner de coloration violette avec le chlorure ferrique. 

La saccharine renferme en général de notables proportions d'acide 
para-sulfobenzoïque, sous forme de sel de sodium. Quant au sel de 
sodium de l'acide ortho-sulfobenzoïque, dont la présence dans la sac-* 
charine a été indiquée par M. Salkowski et MM. Nemsen et Burton^ 
elle est niée par M. Fahlberg. 

DICT. SUBST. ORGAN. 23 



i 
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D'après M. Salkowski, pour doser ces deux acides, on incin'ère un 
poids connu de saccharine et on pèse les cendres formées de sulfate 
de sodium. Leur poids, mulliplié par 3, donne la proportion des sels de 
sodium des deux acides. 

D'après MM. Remsem et Burton on fait bouillir pendant une heure 
au réfrigérant ascendant 2 gr. de saccharine avec 100 c. c. d'acide 
chlorhydrique étendu de 8 volumes d'eau. Le liquide est réduit par éva- 
poration à 15 c. c. et, après plusieurs heures, laisse déposer de l'acide 
parasulfobenzoïque en cristaux brillants qu'on recueille sur un filtre 
taré qu'on lave à l'eau froide, sèche et pèse. Quant à la liqueur filtrée 
on l'évaporé à sec et on pèse le résidu, c'est un mélange de sel de 
potassium de l'acide orthosulfobenzoïque qui préexistait dans le pro- 
duit commercial et de son sel d'ammonium provenant de l'hydrata- 
tion complète de la saccharine. En dosant le potassium dans le mé- 
lange on en déduit le poids du premier sel et, par différence, le poids 
du sel ammoniacal d'où l'on en déduit la proportion de saccharine. 

La quantité réelle de saccharine que renferme un échantillon peut 
être déterminée en épuisant sa solution aqueuse par de l'éther et éva- 
porant l'éther, mais on arrive plus exactement au résultat en titrant 
la solution aqueuse avec une solution décinormale de soude en pré- 
sence de phénol-phtedéine, i c. c. de la liqueur décinormale de 
soude correspond à 0^,0183 de saccharine. Le titre de la saccharine 
commerciale ne dépasse pas 60 p. 100. 

Le sucre ou la glucose sont facilement retrouvés dans la saccharine 
en traitant le produit par de l'éther qui les abandonne à l'état inso- 
luble. Pour en faire le dosage, on dissout la saccharine dans de l'eau, 
on épuise par de l'éther la solution aqueuse dans laquelle on dose en- 
suite la glucose ou le sucre après son inversion, à l'aide de la liqueur 
de Fehling. Si la saccharine renferme de l'amidon, celui-ci reste inso- 
luble après dissolution du produit dans l'eau et peut être décelé par 
addition d'une solution d'iode qui lui communique une coloration 
bleue. 



SAFRAN 

Le safran est formé par les stigmates de la fleur du crocus satxvus 
ou officinalis. Vu son prix élevé, il est l'objet de nombreuses falsifi- 
cations. 

Il est souvent mélangé à des débris végétaux divers tels que des 
étamines du crocus vernus, des fleurs de carthame, de pavot, d'arnica, 
de souci ou de grenadier, à des pétales de saponaire. Il est aussi par- 
fois additionné des étamines de sa propre fleur ou encore de safran 
véritable épuisé de sa matière colorante ; on y a aussi rencontré des 
fibres de chair musculaire. Pour masquer ces additions frauduleuses, 
les substances adultérantes sont assez souvent teintes au préalable 
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avec des matières colorantes artificielles ou des décodions de bois de 
Brésil ou de santal. 

Ces diverses fraudes peuvent assez souvent être reconnues par un 
simple examen à la loupe après avoir mis le produit à macérer quel- 
ques instants dans un peu d*eau chaude ; les stigmates de safran se dé- 
veloppent aussitôt et montrent leur forme caractéristique facile à dis- 
tinguer des débris de fleurs avec lesquels ils peuvent être mélangés. 

Quant aux matières colorantes étrangères ajoutées au produit, on 
peut les déceler par un traitement à l'eau froide. La matière colorante 
du safran ne se dissout que très imparfaitement en jaune, tandis que 
les couleurs artificielles se dissolvent facilement et peuvent alors être 
caractérisées par leurs réactions ordinaires. 

Un excès d'humidité dans le safran se reconnaît en le faisant sécher 
à l'étuve à lOO® et constatant la perte de poids. La proportion d'eau 
trouvée ne doit pas dépasser 14 à 16 p. 100. 

La glucose peut être décelée et dosée en épuisant par de l'eau un 
poids connu de safran ; on précipite la liqueur filtrée par du sous- 
acétate de plomb, on filtre, on élimine l'excès de plomb par un cou- 
rant d'hydrogène sulfuré et, après avoir filtré de nouveau, on dose le 
sucre avec la liqueur de Fehling. (Voir Saccharimétrie.) 

Enfin, le safran peut encore être falsifié par des matières minérales 
telles que la craie, le plâtre, le sulfate de baryum, le sulfate, chlorure 
ou carbonate de sodium, le sable, l'ocre, etc. Le dosage et l'analyse 
des cendres font reconnaître la fraude. Un safran de bonne qualité ne 
doit pas fournira l'incinération plus de 9 à 14 p. 100 de cendres. 



SAINDOUX 

Le saindoux est surtout falsifié par addition d'huile ou de marga- 
rine de coton, plus rarement d'oléo-stéarine ou de graisse de bœuf. 

La présence de la margarine de coton peut facilement être décelée 
par les procédés employés pour la recherche de l'huile de coton dans 
les huiles végétales tels que le premier procédé Millau, le procédé 
Labiche et le procédé Maumené. (Voir Huiles végétales,) 

D'après M» Bockairy (Soc. Chim., 1889, (2), p. 310), la détermination 
de la densité prise à la température de 50° peut encore donner d'utiles 
renseignements sur la falsification des saindoux par l'huile de coton 
voici les résultats obtenus : 

Deosité à 50«. 

Saindoux 0,8915 à 0,889 

Oléost^arine 0,8885 

Graisse de rognon de bœuf 0,8895 

Huile de coton * ... * 0,897 à 0,896 
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L'huile de coton, parmi les produits employés pour la falsification, 
est donc )e seul qui élève la densité du saindoux. Lorsque par les. 
réactions ordinaires la présence de cette huile aura été démontrée, on 
pourra par la déterm^ination de la densité du produit en déduire, au 
moins approximativement, le degré de falsification, comme l'indique 
le tableau suivant : 



ile de coton 


Saindoux 


Densité à SO». 





100 


0,890 


10 


90 


0,8915 


20 


80 


0,892 


30 


70 


0,8925 


50 


50 


0,894 


75 


25 


0,8953 


100 





0,897 



La réaction d'Hubl qui consiste à prendre le pouvoir d'absorption 
de l'iode peut aussi fournir d'utiles renseignements. (Voir Huiles végé- 
tales,) Voici, d'après M. Bockairy, les résultats fournis par des mélanges 
divers de saindoux et de margarine de coton : 



lindoux 


Margarine de coton 


Nombre d'iode. 


100 





92,71 


75 


25 


107,31 


50 


50 


121,92 


25 


75 


130,17 





100 


144.14 



D'après M. Welmans {Mon, Scientif., 1893), pour rechercher dans un 
saindoux la présence d'huiles végétales, on en dissout 1 gr. dans 5 c. c. 
de chloroforme et on ajoute à la liqueur 2 c. c. d'une solution d'acide 
phosphomolybdique ou de phosphomolybdate de sodium additionnée 
de quelques gouttes d'acide nitrique et on agite. 

Si le saindoux est pur, on obtient une coloration jaune franc qui 
disparait par addition d'un excès d'ammoniaque ou d'alcah fixe ; si 
au contraire il renferme des matières grasses végétales, on obtient, 
après quelques minutes, une coloration vert émeraude. Si les huiles 
végétales ont subi au préalable un traitement chimique en vue de 
leur épuration, la coloration ne se produit plus que très faiblement. 



SALICYLIQUE (ACIDE) 

L'acide salicylique ou acide orthoxybenzoïque, obtenu synthétique- 
ment> par Faction de l'acide carbonique sur le phénate de sodium, 
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peut renfermer, comme impuretés de fabrication, du sel marin, du 
phénol, de l'acide paraoxybenzoïque et des acides oxytoluiques, for- 
més aux dépens du crésol que pouvait contenir le phénol employé. 
D'après Kolbe, on peut apprécier rapidement sa pureté en en faisant 
dissoudre 0s'',5 dans 5 à 6 c. c. d*alcool, on décante dans un verre de 
montre et on fait évaporer à Fair, Si Facide est pur, on obtient des 
cristaux incolores. Si, au contraire, Facide a été simplement préparé 
par précipitation, les cristaux sont jaunâtres ou bruns, il n'est pas 
dans ce cas utilisable en médecine. 

Recherche du sel. — On incinère un certain poids d'acide salicy- 
lique qui, s'il est pur, np doit pas laisser de cendres. Dans le cas con- 
traire on recherche dans le résidu la présence des chlorures. 

Recherche du phénol. — On sature exactement Facide salicylique 
par de la soude et on épuise le produit par de Féther, qui, par éva- 
poration, abandonne le phénol que Fon reconnaît à ses caractères 
ordinaires. 

On peut encore traiter 5 c. c. de la solution aqueuse saturée 
d'acide salicylique par un cristal de chlorate de potassium et 2 c. c. 
d'acide chlorhydrique ; en versant avec précaution de Fammoniaque 
à la surface, on obtient une coloration rougeàtre ou brune si le pro- 
duit renferme des phénols. 

Recherche de l'acide paraoxybenzoïque. — On traite le produit 
par du chloroforme bouillant, qui laisse insoluble Facide paraoxyben- 
zoïque, on tîltre, on lave le résidu avec du chloroforme et on le dis- 
sout dans l'eau. La solution, additionnée de chlorure ferrique, ne 
donne pas de coloration violette mais un précipité jaune. 

Recherche des acides oxytoluiques. — On prend 0^<',2 de Facide 
salicylique à essayer, préalablement desséché à une température 
inférieure à 60*, on ajoute quelques gouttes d'une solution alcoo- 
lique de phénol-phlaléine, puis, à Faide d'une burette graduée, on 
y verse une solution normale de soude au VIOO jusqu'à saturation, 
en ayant soin, vers la fin, de faire bouillir la liqueur pour obtenir 
une dissolution complète. On lit sur la burette le volume employé de 
liqueur alcaline et on en déduit la teneur de Facide en acides oxyto- 
luiques, d'après le tableau suivant qui indique la quantité de solution 
normale de soude au 1/100 nécessaire pour saturer 1 gr. de Facide 
soumis à Fessai. 

Acide salicylique pur 726«»,3 

— additionné de 5 p. 100 d'acide oxytoluique. 723 ,0 

— _ 10 — — 719 ,6 

— _ 15 _ — 716 ,3 

- 20 — — 712 ,4 

— — 25 — — 709 ,5 
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SANTAL (BOIS DE) 

Le santal, ainsi que les bois de Barwood et de Camwood qui pré- 
sentent avec lui de très grandes analogies, ne s'emploient que sous 
forme de poudre. L'insolubilité dans l'eau de leur matière colorante 
ne permet pas de les utiliser pour la fabrication d'extraits. 

Le bois de santal ne cède à l'eau aucune matière colorante, mais 
l'alcool en dissout environ 16 p. 100. 

Le barwood, traité par l'eau bouillante, lui abandonne environ 
7 p. 100 d'une matière colorante qui, par le refroidissement, se dépose 
sous forme d'une poudre rouge. Par des traitements réitérés à l'alcool 
la proportion de matière colorante extraite atteint 23 p. 100. 

Quant au camwood, sa matière colorante est un peu soluble dans 
l'eau. 

Les solutions alcooliques de bois de santal et de barwood donnent 
avec les sels d'alumine un léger trouble et avec les sels de plomb 
un précipité violet sale. Avec le camwood, la liqueur, avec les sels 
d'alumine, se colore en rouge et donne, avec les sels de plomb, un 
précipité rouge orange. Ces caractères permettent de distinguer le 
camwood du barwood et du santal. 



SAVONS 

Dosage de l'eau. — On prend 5 gr. de savon réduit en copeaux et 
on les délaye dans une capsule de platine tarée avec un peu d'alcool 
de façon à obtenir une bouillie claire que l'on mélange intimement 
avec 5 gr., exactement pesés, de sable fin bien sec. On sèche le tout 
à l'étuve à 100-iW jusqu'à ce que deux pesées consécutives accusent 
le même poids. La perte de poids éprouvée par le savon donne la 
proportion d'eau. 

Avec les savons mous il est inutile d'ajouter de l'alcool, mais la 
proportion de sable doit être doublée, en outre il faut de temps à 
autre remuer la masse pour faciliter la dessiccation qui est toujours 
très lente. 

Les savons de Marseille renferment ordinairement de 30 à 33 p. 100 
d'eau, les savons mous de 40 à 50 p. 100 ; pour les autres espèces 
de savons la quantité d'eau varie de 20 à 40 p. 100. 

Dosage des acides gras. — On pèse 50 gr. de savon réduit en 
copeaux que l'on introduit dans une capsule avec environ 1/2 litre 
d'eau ; on chauffe et, quand tout le savon est dissous, on le décom- 
pose en ajoutant peu à peu à sa solution de l'acide sulfurique dilué. 
Les acides gras remontent à la surface et pour les rendre plus con- 
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sistants au moment de leur solidification, on leur ajoute 40 gr. de 
cire exactement pesée. Lorsque toute la matière grasse est réunie à 
la surface sous forme d'une couche huileuse transparente, on lave le 
gâteau d'acides gras à Teau froide, on le sèche sur du papier à filtrer, 
puis on achève sa dessiccation en le chauffant à feu nu dans une cap- 
sule jusqu'à ce que toute l'eau soit éliminée et que la masse soit en 
fusion tranquille, on laisse refroidir et on pèse. Le poids de la 
matière grasse, diminué des 10 gr. de cire ajoutés, donne la proportion 
des acides gras. 

Lorsque les savons renferment des matières étrangères insolubles 
(talc, kaolin, etc.) ou des silicates de sodium, le procédé précédent 
n'est pas applicable, les acides gras restant en partie mélangés avec 
la silice provenant de la décomposition des silicates ou avec les 
matières insolubles. On peut alors opérer de la façon suivante : 

On prend 10 gr. de savon que l'on dissout dans l'eau et on trans- 
vase la solution dans un ballon à décantation, on la décompose par 
de Teau acidulée d'acide sulfurique, puis on ajoute de l'éther de 
pétrole qui dissout les acides gras. On soutire l'eau inférieure et l'on 
reçoit le liquide surnageant dans un verre de Bohême taré. On éva- 
pore l'éther de pétrole, on sèche le résidu à l'étuve à 100 et ilO<* et on 
pèse les acides gras. 

Les savons de Marseille renfermant de 59 à 62 p. 100 d'acides gras, 
les savons mous de 40 à 45 p. 100 ; dans les autres variétés de savons 
la dose des acides gras est excessivement variable suivant leur qualité. 

Détermination de la nature de l'alcali. — On incinère une certaine 
quantité de savon, on dissout le résidu dans de l'acide chlorhydrique, 
et on ajoute à la liqueur du chlorure de platine qui, si le savon est à 
base de potasse, donne un précipité jaune de chloroplatinate de 
potassium. 

Dosage de ralcali total. — On incinère dans une capsule de platine 
10 gr. de savon, on reprend le résidu par de l'eau chaude, on filtre, 
on lave le filtre à l'eau et, dans la liqueur filtrée, on dose l'alcali qui 
s'y trouve sous forme de carbonate par la méthode ordinaire de l'al- 
calimétrie. On obtient ainsi tout à la fois l'alcali qui était combiné 
aux acides gras et celui que pouvait renfermer le savon à l'état libre 
ou carbonate. 

Dosage de l'alcali libre on carbonate. — On dissout 5 gr. de savon, 
desséché et réduit en poudre, dans de l'alcool à 95**, on filtre, on lave 
le résidu à l'alcool bouillant et, dans la liqueur filtrée, après avoir 
ajouté quelques gouttes de solution de phtaléine du phénol, on dose 
l'alcali avec une solution acide décinormale. 

On peut aussi, après avoir dissous le savon dans de l'eau, en déter- 
miner la séparation par addition de sel marin. Le savon remonte à 
la surface sous forme de grumeaux, on filtre, on lave le savon à 
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Peau salée et, dans la liqueur filtrée, on dose Talcali avec une solu^ 
tion acide décinormale. 

Les savons par empâtage et les savons mous renferment toujours 
une notable proportion d*alcali libre. 

Dosage des corps gras non saponifiés. — • On prend 20 gr. de savon 
que Ton fait sécher à Tétuve avec du sable, comme il a été indiqué 
pour le dosage de l'eau ; on pulvérise la masse desséchée et on l'épuisé 
par de l'éther de pétrole qui dissout les corps gras non saponifiés. Ou 
évapore l'éther, on sèche le résidu et on le pèse. 

Si le savon renfermait de la résine,' celle-ci aurait été dissoute par 
l'éther de pétrole, il est donc utile de vérifier la nature du r.ésidu 
obtenu. 

Dosage de la glycérine. — On dissout 25 gr. de savon dans de l'eau 
et on précipite la solution par de l'acétate de plomb, on filtre pour 
séparer le savon du plomb insoluble et, dans la liqueur filtrée, on 
fait passer un courant d'hydrogène sulfuré pour précipiter l'excès de 
plomb. On filtre de nouveau et on évapore le liquide filtré au bain^ 
marie jusqu'à consistance sirupeuse. On reprend le résidu par de 
l'alcool à 95», on filtre pour séparer les sels insolubles, on évapore la 
solution filtrée dans une capsule de platine tarée et on pèse la glycé^ 
rine. Comme elle peut encore renfermer une petite quantité de sels 
en dissolution il est utile de l'incinérer et, s'il reste un résidu, de 
retrancher son poids de celui obtenu précédemment. 

Les savons de Marseille ne renferment en général que des traces de 
glycérine, mais dans les savons par empâtage et les savons mous, sa 
proportion peut atteindre de 5 à 7 p. 100 du poids du savon. 

Dosage des matières minérales étrangères. — Tous les savons, par- 
ticulièrement les savons par empâtage, renferment normalement de 
petites quantités de sulfate et de chlorure de sodium, mais les savons 
falsifiés peuvent contenir des proportions parfois très notables de 
diverses substances minérales qui y sont introduites dans le but 
d'en augmenter le poids, tels sont : le talc, employé pour la 
fabrication des savons de Marseille, le silicate de sodium ajouté 
fréquemment aux savons dits unicolores et aux savons mous, 
le kaolin, la craie, le sulfate de baryum, le plâtre, la terre d'infu- 
soires, la fécule, particulièrement employée pour la falsification des 
savons mous. 

Ces fraudes sont faciles à déceler : en dissolvant le savon dans de 
l'alcool, les matières insolubles qu'il renferme restent insolubles, mais 
pour en effectuer le dosage, il est préférable d'incinérer un poids 
connu de savon et de faire l'examen des cendres par les méthodes 
ordinaires de l'analyse minérale. 

Pour rechercher l'amidon, on fait bouillir avec de Peau le résidu 
insoluble dans Palcool et, après refroidissement, on ajoute au liquide 
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de l'eau d'iode qui, avec l'empois d'amidon, donne une coloration bleue 
intense. 

Pour le doser on filtre la solution alcoolique de savon, on lave le 
résidu à l'alcool, on le fait sécher et on le pèse ; puis on l'incinère et 
on détermine le poids des cendres qui, retranché du poids primitif, 
donne la proportion de fécule. 

Recherche et dosage de la résine. — La recherche de la résine dans 
les savons peut se faire par la méthode de Liebermann et Storch, 
Les savons qui renferment de la résine donnent avec l'anhydride acé- 
tique et l'acide sulfurique une coloration violette caractéristique 
(Mon. Scient,, 4893, p. 227). 

D'après Heiner, pour doser la résine on opère de la façon suivante ; 
On dissout 25 gr. de savon dans de l'eau, on décompose le savon par 
de l'acide sulfurique et on dose comme il a été indiqué précédemment 
(dosage des acides gras) les acides gras résinifères mis en liberté. 
D'un autre côté, un même poids de savon est dissous dans l'eau et 
précipité par addition de sel marin. Le savon remonte à la surface 
tandis que la résine reste en émulsion dans l'eau salée. Â l'aide d'un 
entonnoir à robinet on sépare la couche inférieure, on lave le savon 
à l'eau salée, puis, après l'avoir redissous dans l'eau, on y dose 
comme précédemment les acides gras. La différence de poids avec 
celui obtenu précédemment donne, à 1 ou 2 p. 100 près, la proportion 
de résine que renfermait la savon. 

D'après Grittner et Szillazi (Journ, of the Soc, of Chem, Industry, 
1886, p. 392), on dissout le savon dans de l'alcool à 80®, on neu- 
tralise par de l'ammoniaque et on précipite la liqueur par une solu- 
tion alcoolique de chlorure de calcium. Les palmitate et stéarate de 
calcium se déposent, ainsi que la majeure partie de l'oléate de cal- 
cium, tandis que le résinate de calcium reste dissous. Au liquide filtré 
on ajoute du nitrate d'argent et on dilue fortement la liqueur. On 
fdtre et on épuise le précipité desséché par dp l'éther comme dans la 
méthode précédente. La correction à effectuer est de 0k%016 pour 
10 c. c. d'éther, qu'il faut retrancher du poids de résine obtenu. 

Pour le dosage de la résine dans les savons on peut encore 
employer les procédés Gladding et Twitcheel. (Voir Huiles végé- 
tales, p. 238.) 

SCHISTES 

Les schistes employés pour la fabrication des huiles minérales et 
de la paraffine, chauffés au rouge en vase clos ne fondent pas, de 
telle sorte que le résidu conserve sa forme primitive. 

Les schistes bitumineux Ou le boghead fondent sous l'influence de 
la chaleur. 
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Dosage de l'eau. — On dose Peau par dessiccation à lOO*' de quelques 
grammes de matière pulvérisée. Malgré les pertes résultant de Téva- 
poration de quelques huiles très volatiles, le résultat est suffisamment 
exact pour le but que l'on se propose. 

Dosage du goudron. — On introduit dans une cornue en verre de 
forme basse 50 à 100 gr. de schiste réduit en menus fragments. Oa 
enveloppe la cornue jusqu'à sa partie supérieure d'une toile métallique 
et on la chauffe peu à peu jusqu'au rouge. Les produits distillés sont 
reçus dans une éprouve tte. L'opération terminée, on chauffe le gou- 
dron obtenu au bain-marie pour faciliter sa séparation d'avec l'eau 
et on en détermine le volume ou le poids. 

D'après M. Handerson les schistes de Broxburn donnent p. 100 à 
la distillation : 

Goudron ou huile brute 13,5 

Eau 8,5 

Gaz ........ 3,0 

Matières minérales 67,0 

Charbon 9,0 

Certains bogheads peuvent fournir jusqu'à 30 et 40 p. 100 de gou- 
dron. 

L'exploitation des schistes est encore possible avec un rendement 
minimum de 8 p. 100 de goudron. 

Dosage des matières minérales. — On incinère dans une capsule de 
platine 5 à 10 gr. de schiste et on pèse le résidu, formé en grande par- 
tie de silice et d'alumine. 

Essai du goudron ou huile brute. — Cet essai qui ne peut guère être 
fait que sur un goudron obtenu en grand, s'effectue par distillation 
sur 500 gr. ou 1 kilog. de matière dans le même appareil que celui 
employé pour l'essai par distillation des pétroles bruts, {y oit Pétrole,) 
On fractionne les produits distillés en trois parties : les huiles 
légères ou essences distillant avant 150°, les huiles moyennes à brûler 
distillant de 150° jusqu'au moment où une goutte du liquide distillé 
reçue sur une plaque de verre s'y solidifie, et les huiles paraffinées qui, 
par le refroidissement, se prennent en une masse plus ou moins con- 
sistante, et dans lesquelles, ainsi que dans les précédentes, on peut 
doser la paraffine par la méthode de MM. Pawlewski et Filemo- 
nowieze. (Voir Pétrole.) Ces diverses huiles renferment toujours une 
forte proportion de principes acides et basiques ; aussi il y a lieu de 
déterminer la perte qu'elles éprouvent par des lavages successifs à 
l'acide sulfurique cencentré et à la soude. 

Le déchet peut varier de 20 à 35 p. 100. 
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SCHISTES (HUILES DE) 

Les essais des essences et des huiles de schistes pour éclairage se 
font exactement comme ceux des essences et des huiles de pétrole à 
brûler. (Voir Huiles de vélrole.) 



SEMEN-CONTRA 



Le semen-contra est formé par les fleurs non épanouies, et non 
les semences, àeVArtemisia contra. Il renferme un principe cristallisé, 
la santonine, susceptible de se combiner aux bases pour former des 
sels. 

Dosage de la santonine. — On épuise 15 à 20 gr. de la matière par 
200 c. c. d'une solution de soude au 1/10, au bain-marie, pendant 
deux heures ; on filtre et lave à l'eau distillée. On concentre la liqueur 
filtrée jusqu'au I/o, on neutralise par de l'acide chlorhydrique et on 
lave le précipité sur le filtre, d'abord avec 15 à 20 c. c. d'eau, puis 
avec une solution de soude caustique à 8 p. 100 et, lorsque le dépôt 
a pris un aspect cristallin, on l'enlève pour le joindre ultérieurement 
au reste de là santonine. La liqueur filtrée provenant du traitement à 
l'acide chlorhydrique est additionnée d'une nouvelle quantité de ce 
réactif et épuisée à trois reprises différentes par 15 à 20 c. c. de chlo- 
roforme; on lave à l'eau les liquides chloroformiques et on les éva- 
pore. On dissout le résidu de l'évaporation dans la plus petite quan- 
tité possible d'une solution alcaline et on filtre s'il est nécessaire. Le 
liquide est sursaturé par de l'acide chlorhydrique et, au bout de 2 à 
3 jours, on recueille sur un filtre les cristaux de santonine qui se sont 
formés. On les lave avec '10 à 20 c. c. d'une solution de soude à 
8 p. 100, on sèche à 110° et on pèse. On obtient ainsi environ Op",002 
de santonine pour 10 c. c. de la liqueur aqueuse primitive et, si l'on 
fait usage d'une solution de soude pour le lavage du précipité, on peut 
ajouter à ce nombre O'f^OOS pour chaque 10 c. c. de liqueur alcaline. 

Au lieu de soude caustique, on peut employer de l'eau de 
chaux pour épuiser la matière. On prend dans ce cas 200 c. c. d'eau 
de chaux et 400 c. c. d'eau pour 15 à 20 gr. de produit; on laisse 
digérer au bain-marie pendant six heures, puis on fait bouillir pen- 
dant une demi-heure ; on filtre et on procède à une nouvelle opé- 
ration en employant 10 c. c. d'eau de chaux pour 200 c. c. d'eau. On 
évapore le liquide à 30 c. c. , on sursature par de l'acide chlorhydrique, 
on nitre, on lave le précipité avcQ une solution de soude à 8 p. 100 et 
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on abandonne la liqueur dans un endroit frais. Au bout de 5 à 6 jours 
on peut recueillir les cristaux de santonine. Les eaux mères sont 
ensuite épuisées par le chloroforme'en vue d'en extraire les dernières 
traces de santonine qu'elles renferment. 



SENE 

Le séné est assez souvent falsifié par des feuilles de diverses 
variétés de cassia et des feuilles de sumac. 

Ces fraudes peuvent se reconnaître au microscope ; en outre, les 
infusions de sumac précipitent par la gélatine et le bichlorure de 
mercure et colorent les sels ferriques en bleu, réactions que l'on 
n'obtient pas avec les infusions de séné. 

Pour constater dans le séné la présence de feuilles de séné 
épuisées, il suffit d'en faire l'essai au point de vue des cendres et de 
l'extrait. Les nombres trouvés seront toujours plus faibles que ceux 
fournis par le séné naturel. 

SIROPS 

Les sirops du commerce ou sirops d'agrément sont souvent préparés 
en remplaçant en tout ou partie le sucre par de la glucose, les jus de 
fruits par des mélanges d'éthers ou essences de fruits artificielles et en 
communiquant au produit une certaine acidité par addition d'acide 
tartrique ; enfin on leur ajoute quelquefois de l'acide salicylique 
pour prévenir leur altération. 

Dans les sirops de gomme, le sucre est assez souvent remplacé par 
de la glucose et la gomme par de la dextrine. 

Recherche de la glucose. — Dans les sirops préparés avec de la 
saccharose, celle-ci est rapidement transformée en sucre interverti 
par l'action des acides organiques. La présence de sucres réducteurs 
n'est donc pas une preuve d'une addition de glucose, que l'on ne 
pourra reconnaître qu'en recherchant la dextrine qui accompagne 
toujours la glucose commerciale. 

A cet effet, on pèse Id»'', 2 de sirop auxquels on ajoute huit à dix fois 
son poids d'alcool. Si le sirop a été fabriqué avec du sucre, il ne se 
forme pas de précipité ; si, au contraire, il contient de la glucose, on 
obtient un précipité gommeux de dextrine. 

Dans les sirops naturels, la dose de matières précipitables par 
l'alcool ne dépasse pas 1 p. 100. 

Pour doser le sucre, on filtre la liqueur, on l'évaporé au bain-marie 
pour chasser l'alcool, on amène avec de l'eau le liquide au volume de 
100 c. c. et, au moyen du polarimètre, on ydétermine les proportions 
de sucre et de glucose qu'il renferme. (Voir S ace harimétrie.) 
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Dosage des cendres. — On incinère dans une capsule de platine 
5 gr. de sirop et on pèse les cendres. 

Les sirops artificiels préparés avec du sucre cristallisable ne laissent 
qu'un poids de cendres très minime. Ceux préparés avec du sucre 
cristallisable et du jus de fruits donnent une proportion de cendres 
variant de 0,2 à 0,4 p. 100. Enfin les sirops préparés à la glucose 
laissent un poids toujours plus considérable de cendres dans 
lesquelles domine le sulfate de calcium. 

Recherche des essences de fruits artificielles. — On distille une 
certaine quantité de sirop, on recueille les premiers produits de la 
distillation et on les fait bouillir pendant quelque temps avec de la 
potasse caustique dans un ballon muni d'un réfrigérant ascendant. Si 
le produit renferme des éthers, ceux-ci sont saponifiés, on fait 
évaporer la liqueur et, dans le résidu, on recherche la présence des 
acides acétique, butyrique et valérianique faciles à reconnaître à 
leur odeur. 

Becherche de la nature de la matière colorante. — Les sirops sont 
assez souvent colorés artificiellement, soit par des couleurs naturelles 
comme la cochenille, soit, plus rarement, par des colorants artifi- 
ciels. La recherche de ces matières colorantes se fait par les mêmes 
méthodes que celles employées pour le vin* (Voir Vin.) 

Recherche de Facide salicylique. — On additionne le sirop de 
quelques gouttes d'acide sulfurique et on l'agite avec de l'éther. On 
décante l'éther, on le fait évaporer et on traite le résidu par quelques 
gouttes de chlorure ferrique qui, dans le cas de la présence de l'acide 
salicylique, donne une coloration violette. 

Recherche de la saccharine. — On opère par les mêmes méthodes 
que celles indiquées pour la recherche de ce corps dans le vin. (Voir 
Vin.) 

Essai du sirop de gomme. — Si le sirop ne contient pas de dextrine, 
on peut déterminer la proportion de gomme qu'il renferme en 
ajoutant au sirop environ dix fois son volume d'alcool et 20 gouttes 
diacide acétique; on filtre, on sèche le résidu à l'étuve à 100°, puis on 
l'expose pendant vingt-quatre heures à l'air pour lui permettre de 
reprendre son humidité normale et on pèse. Dans la liqueur filtrée 
on peut doser le sucre au saccharimètre. 

Pour reconnaître la présence de la dextrine, M. Roiissin indique la 
méthode suivante : on précipite le sirop par dix fois son volume 
d'alcool ; le précipité est reçu sur un filtre, desséché, puis on en 
prend 1 gr. que l'on dissout dans 10 c. c. d'eau ; on agite la solution 
avec 30 c. c. d'alcool à 56o, quatre gouttes de perchlorure de fer et 
quelques décigrammes de craie en poudre. Après quelques minutes 
on filtre. En ajoutant à la liqueur filtrée huit à dix fois son volume 
d'alcool à 90°, elle restera limpide si le sirop ne renferme que de 
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la gomme ; si, au contraire, il renferme de la dexlrine, celle-ci sera 
précipitée. Si l'on veut en déterminer la proportion, on pourra la 
recueillir sur un filtre, la laver à Talcool et la peser, après l'avoir fait 
sécher à l'étuve à 100®. 

Enfin, pour déceler la présence de la glucose, on précipite le sirop 
par de Talcool, et, dans la liqueur filtrée, on la dose au moyen de la 
liqueur de Fehling. 



SUCRES BRUTS 

Échantilionnage. — Les sucres bruts, particulièrement les sucres 
jaunes ou bruns de deuxième et troisième jet, présentent souvent 
des compositions très différentes, suivant l'endroit de la barrique où 
l'échantillon a été prélevé. Les échantillons du fond inférieur sont 
toujours plus humides que ceux de la surface ; aussi est-il indis- 
pensable, pour obtenir un échantillon moyen, de mélanger ensemble 
les échantillons prélevés en haut, au milieu et au bas des fûts. 

Dosage de l'eau. — 5 gr. de sucre pesés dans une capsule de platine 
sont desséchés de l'étuve à 100-1 10^ La perte de poids donne la 
proportion d'eau. 

Dosage des cendres. — Les 5 gr. de sucre, provenant du dosage de 
l'eau, sont additionnés de quelques gouttes d'acide sulfurique et 
d'abord chauffés avec précaution sur un bec Bunsen en ayant soin 
d'éviter les projections. Quand toute la masse est carbonisée, on 
achève l'incinération au moufle. 

Le poids du résidu, multiplié par 0,9, pour tenir compte de l'acide 
sulfurique ajouté, donne la proportion de cendres. 

Dosage du sucre cristallisable. — On dissout avec de l'eau 16^,20 
de sucre dans un matras de 100 c. c. On ajoute à la solution quel* 
ques gouttes de sous-acétate de plomb et on complète avec de l'eau le 
volume de 100 c. c. On agite, on filtre et on observe la liqueur filtrée 
au saccharimètre. 

Dans le cas de sucres de betteraves qui, en général j ne contiennent 
pas ou seulement de très petites quantités de sucre incris tallisable, 
le nombre de degrés lus donne directement la proportion de sucre 
cristallisable p. 100. 

Dans le cas de sucres renfermant une certaine quantité de glucose 
on opère, soit au moyen du polarimètre par la méthode de Clerget, 
soit au moyen de la liqueur de Fehling d'après les procédés décrits 
précédemment (voir Saccharimétrië) pour l'analyse des mélanges de 
saccharose et de glucose. 

Dosage de rincristallisable. ~ On désigne sous ce nom toutes les 
matières capables de réduire la liqueur de Fehling. Le dosage se fait 
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au moyen de la liqueur de Fehling, comme celui du dosage de la glu- 
cose dans les mélasses. (Voir Mélasses.) 

Pour la détermination de rincristallisable dans les sucres de bet- 
teraves qui, en général, n'en contiennent pas plus de 0,1 p. 100, 
M. Vivien conseille la méthode suivante ; 

10 gr. de sucre sont dissous dans environ 100 c. c. d'eau ; on ajoute 
à la solution 10 c. c. d'une liqueur de Fehling correspondant à 
0,01 de sucre interverti, on fait bouillir et on abandonne au repos. 

S'il n'y a pas de décoloration ni de dépôt rouge, c'est que le sucre 
De contient pas d'incristallisable. 

S'il y a décoloration partielle, la proportion d'incristallisable est 
inférieure à 0,1 p. 100 et on l'apprécie par comparaison de nuance 
avec des solutions types renfermant, par 100 c. c, une quantité 
connue de glucose inférieure à 0,01. 

Enfin, s'il y a décoloration complète de la solution de cuivre, c'est 
que le sucre contient plus de 0,1 p. 100 de glucose. Pour le doser, on 
introduit dans un tube à essai de 1 à 10 c. c. de liqueur de Fehling, 
suivant la teneur présumée de l'échantillon en incristalli sable. On 
fait bouillir, puis on y fait tomber goutte à goutte avec une burette 
graduée une solution à 10 p. 100 du sucre à examiner jusqu'à déco- 
loration. Comme à 1 c. c. de la liqueur de Fehling correspond 
0,00526 de glucose, du volume de solution de cuivre et de liqueur 
sucrée employé on en déduit la teneur du sucre en glucose ou 
incristallisable. 

Dosage de la raifinose. — (Voir Saccharimétrie.) 

Méthode d'analyse des sacres de la régie. — On pèse 16^^20 x 5 
ou 81 gr. de sucre que l'on dissout dans l'eau de façon à obtenir un 
volume de 250 c. c. 

On prélève 50 c. c. de cette solution, représentant 16^,20 de sucre, 
que l'on introduit dans un matras de 100 c. c, on y ajoute quelques 
gouttes de sous-acétate de plomb, puis on complète avec de l'eau le 
volume de 100 c. c. On agite, on filtre et, sur la liqueur filtrée, on 
détermine le sucre cristallisable au saccharimètre. 

L'incristallisable est dosé avec la liqueur de Fehling sur une autre 
portion de la liqueur. 

Pour le dosage des cendres, on filtre une portion de la liqueur 
primitive, on en prélève à l'aide d'une pipette spéciale (pipette de 
Bardy) 12**^,346 correspondant à 4 gr. de sucre que l'on introduit 
dans une capsule de platine tarée contenant environ 1 c. c. d'acide 
sulfurique. On évapore àl'étuve à 100-120°, puis on incinère au moufle* 
On obtient par ce procédé pour les sucres sales, c'est-à-dire renfer- 
mant des matières insolubles, une proportion de cendres toujours un 
peu moins grande que par le procédé ordinaire dUncinération directe 
du sucre. 
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Méthode d'analyse, dite des 4/5. ~ On dose Teau par dessiccation à 
100-110'*, rincrislaiiisable par la liqueur de Fehling, les cendres par 
incinération en présence d'acide sulfurique ; on prend les 4/5 du 
poids des cendres que Ton considère comme représentant la pro- 
portion des matières organiques étrangères et on détermine le sucre 
cristallisable par différence. 

Titrage brut et titrage net. — Ces deux déterminations qui n^ont 
aucune valeur scientifique sont exigées par les raffineries. 

Le titrage brut s'obtient en retranchant du poids du sucre cristal- 
lisable : 

1® 4 fois le poids des cendres ; 

2® 2 fois le poids de Tincristallisable. 

Pour un sucre renfermant : 

Sucre cristallisable 95,8 

Sucre incristallisable 0,17 

Cendres 1,4 

Le titrage brut sera 

95,3 - (1,4 + 4 X 0,17 X 2) = 89,36 

Pour les sucres blancs de premier jet on emploie le coefficient 5 
pour les cendres. 

Pour le titrage net on prend le titrage brut en négligeant les 
décimales et on en retranche 1,5 p. 100. 

Dans l'exemple précédent, le titrage net sera : 



SUCRES RAFFINES 

Les sucres en pains ou sciés sont analysés comme les sucres bruts. 

Ils ne sont l'objet d'aucune falsification, mais il n'en est pas de 
même des sucres en poudre. Ceux-ci sont quelquefois additionnés 
de matières minérales telles que Ja craie, le plâtre ou plus générale- 
ment de fécule. 

Les matières minérales sont facilement décelées par l'incinération 
ou par l'incomplète solubilité du produit dans l'eau. 

La fécule peut se reconnaître au microscope ou par la coloration 
bleue que lui communique l'eau iodée. Pour la doser on épuise un 
poids connu du sucre par de l'alcool faible, la fécule reste insoluble, 
on la recueille sur un filtre et, après sa dessiccation, on en détermine 
le poids. 
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SUIFS 



Dosage de l'eau. — On pèse 50 gr. de suif que Ton chauffe au feu 
direct dans une capsule tarée à 110-1 15°, jusqu'à ce que, en agitant, 
on n'entende plus de crépitement. On laisse refroidir, on pèse et la 
perte de poids donne la proportion d'eau. 

Dosage des matières étrangères. — On dissout un poids connu de 
suif dans de Téther ou du sulfure de carbone, on filtre sur un filtre 
taré, on lave le résidu insoluble avec de Téther ou dû sulfure de 
carbone jusqu'à ce que quelques gouttes de la liqueur filtrée reçues 
sur une feuille de papier n'y laissent plus, après évaporation, dQ 
trace huileuse, on fait sécher le filtre à l'étuve à 100° et on le pèse. 
L^augmentation de poids donne la proportion des matières étrangères. 

Les suifs ordinaires contiennent environ 0,5 p. 100 d'impuretés 
(tissus cellulaires, membranes), mais dans les suifs d'os on rencontre 
en outre du phosphate et du carbonate de calcium et la proportion 
d'impuretés peut s'élever jusqu'à 20 p. 100. 

Recherche de la graisse de suint. — Pour rechercher dans un suif 
la présence de la graisse de suint qui a pu lui être ajoutée frauduleu- 
sement, on en saponifie une certaine quantité par de la potasse 
alcoolique, on évapore à sec et on épuise le savon par de l'éther qui, 
par évaporation, abandonne de la cholestérine que l'on reconnaît par 
sa réaction violette avec le chlorure ferrique. 

Détermination du titre. — Procédé Dalican et Jean. — On pèse 
50 gr. de suif que l'on fait fondre jusqu'à appa- 
rition des premières vapeurs blanches (environ 
200°), et on y verse, en agitant, un mélange de 
40 c. c. de lessive de soude caustique à 36° B. 
et 25 c. c. d'alcool à 40°. On continue d'agiter 
jusqu'à ce que le savon se solidifie, puis on fait 
bouillir le tout pendant 45 minutes avec un 
litre d'eau. Quand tout le savon est dissous, on 
le décompose par de l'acide sulfurique étendu, 
on soutire l'eau et on verse les acides gras dans 
une soucoupe où ils cristallisent. Pour en prendre 
le titre, c'est-à-dire le point de solidification, on 
en introduit une portion dans un tube à essai 
de 10 à 12 cent, de longueur, on fait fondre 
au bain-marie, puis on place le tube, maintenu Fig. 24. 

par un bouchon, dans un flacon à large ou- 
verture. On plonge dans la matière grasse un thermomètre divisé 
en 1/10 de degré. Lorsque la matière commence à se solidifier au bas 

DICT. SUBST. ORGAN, 24 
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du tube, on imprime au thermomètre un mouvement circulaire, trois 
fois à droite, trois fois à gauche. Si l'on a pris note du degré que 
marquait le thermomètre avant l'agitation, on observe, après celle- 
ci, que le mercure est descendu de plusieurs fractions de degré, puis 
a remonté rapidement au-dessus du premier point noté pour y rester 
stationnaire au moins 2 minutes. C'est ce dernier degré qui est pris 
pour titre du suif. 

Voici, d'après MM. Dalican et Jean, le tableau indiquant pour chaque 
degré du thermomètre les quantités d'acides stéarique et oléique con- 
tenues dans un suif, défalcation faite de 4 p. 100 pour la glycérine et 
i p. 100 pour l'humidité et les impuretés. 



POINTS 
de fusion 


QUANTITÉ 

p. 100 

d'acide 

stéarique 


QUANTITÉ 

p. 100 

d'acide oléique 


POINTS 
de fusion 


QUANTITÉ 

p. 100 

d'acide 

stéarique 


QUANTITÉ 

p. 100 

d'acide oléique 


40 


35,15 


59,85 


45,5 


52,25 


42,75 


40,5 


36,10 


58,90 


46 


53,20 


41,80 


41 


38 


57 


46,5 


55,10 


39,90 


41,5 


38,95 


56,05 


47 


57,95 


37,05 


42 


39,90 


55,10 


47,5 


58,90 


36,10 


42,5 


42,75 


52,25 


48 


61,75 


33,25 


43 


43,70 


51,30 


48,5 


66,50 


28,50 


43,5 


44,65 


50,35 


49 


71,25 


23,75 


44 


47,50 


47,50 


49,5 


72,20 


22,80 


44,5 


49,50 


45,60 


50 


75,05 


19,95 


45 


51,30 


43,70 






. 



SULFANILIQUE (ACIDE) 

L'acide sulfanilique ou paramidophénylsulfureux est en lamelles 
cristallines, solubles dans 112 parties d'eau froide, insolubles dans 
l'alcool et l'éther. 

Pour s'assurer de sa pureté on en dissout un poids connu dans de 
l'eau et on dose, par le chlorure de baryum, l'acide sulfurique qu'il 
peut contenir. 

On en soumet ensuite 0^,5 à la calcination dans un creuset avec un 
mélange de carbonate et d'azotate de sodium. On reprend la masse 
fondue par de l'eau, on l'acidulé par de l'acide chlorhydrique et on y 
dose l'acide sulfurique à l'état de sulfate de baryum. Du poids obtenu 
on en retranche la proportion de sulfate de baryum, correspondant au 
même poids de matière, obtenu dans le premier essai et la différence, 
multipliée par 0,743, donne la proportion d'acide sulfanilique 
anhydre. 
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On peut contrôler ces résultats par un titrage direct du produit 
avec une solution de soude ; 1 c. c. de soude normale correspondant 
à 0^,173 d'acide sulfanilique anhydre. 



SULFOCARBONATES 



Les sulfocarbonates de potassium destinés à la viticulture ont une 
valeur qui dépend de la proportion de sulfure de carbone qu'ils ren- 
ferment. 

Quelquefois, en place de sulfocarbonate, le produit ne renferme que 
du foie de souTre. 

Pour un essai rapide, M. Mermet indique la méthode suivante : on 
verse dans un tube quelques gouttes d'une solutton de sulfate ou de 
chlorure de nickel, un excès d'ammoniaque et de l'eau jusqu'à déco- 
loration ; on agite, puis on ajoute à la liqueur quelques gouttes du 
produit à essayer. S'il renferme des sulfocarbonates, il se produit une 
coloration groseille ; avec le foie de soufre, la coloration est jaune ; 
avec les monosulfures alcalins on obtient une nuance brune ou noire. 

Dosage du sulfure de carbone. -— Procédé Muntz, {Compt. Rend., 
t. XCVI, 1883, p. 1430.) -— Ce procédé est une modification avanta- 
geuse des procédés de MM. Delachanal et Mermet (C, /?., 1875, p. 92) 
et de MM. David et Rommier (C. i?., 187-, p. 156). 11 est basé sur les 
mêmes principes, la décomposition du sulfocarbonate par un sel 




métallique et mise en liberté du sulfure de carbone dont on détermine 
la proportion. 

Dans un ballon à distiller de bOO ce. de capacité, on introduit 
30 c. c, soit 42 gr. du sulfocarbonate à essayer, on ajoute 100 c. c. 
d'eau et 100 c. c. d'une solution saturée de sulfate de zinc. On bouche 
aussitôt avec un bouchon en caoutchouc qui porte un long tube étiré, 
dont la partie la plus rapprochée du ballon est entourée d'un petit 
réfrigérant et dont la partie étirée plonge dans 30 c. c. de pétrole 
contenu dans une éprouvette de 60 c. c. de capacité divisée en dixièmes 
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de centimètres cubes. On agite le mélange des liquides contenus dans 
le ballon, et Ton détermine ainsi un dégagement gazeux dû surtout à 
de l'acide carbonique. Quand ce dégagement se ralentit, on chauffe 
le ballon peu à peu jusqu'à TébulUtion, en ayant soin de refroidir le 
réfrigérant avec de Feau. Lorsque 10 à 12 ce. d'eau sont condensés 
dans l'éprouvette, on arrête l'eau du réfrigérant, on chauffe davantage 
et en même temps on retire l'éprouvette lentement, en y laissant tomber 
toute l'eau condensée dans le tube étiré et qui contient encore quelques 
globules de sulfure de carbone. L'augmentation de volume du pétrole, 
auquel on ajoute 0«<^,2, correction constante pour l'adhérence du 
pétrole au tube étiré, correspond au volume de sulfure de carbone 
condensé. L'erreur n'atteint pas 1/2 p. iOO. 

M. Grandeau remplace le sulfate de zinc par du sulfate de plomb 
récemment précipité, qui produit un dégagement de gaz plus régulier 
et abrège l'opération. 

Procédé Gélis {Mon, Scientif., 1883, p. 869). — L'appareil se com- 
pose d'un tube gradué et d'un ballon en métal pouvant se visser l'un 
sur rautre(flg.26). L'orifice du ballon se ferme à volonté au moyen d'un 
clapet. 
Pour connaître la quantité de sulfure de carbone que renferme un 
sulfocarbonate, on en pèse 50 gr. et on les verse dans 
le ballon. On remplit ensuite le tube avec une solution 
de bisulfite de sodium à 35». On ferme le ballon au 
moyen du clapet et on le renverse pour le visser sur le 
tube. On plonge l'appareil dans un bassin rempli d'eau 
froide, puis on l'agite doucement en le tenant couché 
sous l'eau, de façon que la réaction ne se produise pas 
brusquement. 

Lorsque le sulfocarbonate est complètement décolo- 
ré, on relève l'appareil, le tube gradué en haut. Le sul-, 
fure de carbone se rend à la partie supérieure, et, si la 
séparation ne s'est pas effectuée au bout d'une demi- 
heure, on plonge le ballon dans de l'eau portée gra- 
duellement à 40° pour déterminer la séparation com- 
plète. 

On mesure alors le nombre de centimètres cubes 
qu'occupe dans le tube gradué le sulfure de carbone. 
Quelquefois celui-ci présente un aspect sirupeux dû à 
la présence d'un peu de soufre ; il n'y a pas lieu d'en 
tenir compte. On multiplie le chiffre trouvé pas 1,27, 
densité du sulfure de carbone, et, en doublant le pro- 
duit de cette multiplication, on obtient un chiffre re- 
OA présentant en centièmes le poids de sulfure de carbone 

^^' contenu dans le sulfocarbonate examiné. 

Il arrive quelquefois que le sulfure de carbone entraine avec lui des 
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impuretés légères qui, se trouvant au-dessous de lui, empêchent de 
voir où commence la colonne de sulfure de carbone. Dans ce cas, on 
renverse brusquement Tappareil pour faire retomber le clapet, l'on 
agite le sulfure de carbone avec le liquide, de façon à mouiller ces 
impuretés, et Ton recommence l'opération jusqu'à ce qu'elles se sépa- 
rent et tombent au fond du ballon. 



SULFOCYANATES 



Les sulfocyanates d'aluminium et de potassium sont solubles dans 
l'eau et sont employés dans la fabrication des toiles peintes. 

Les sulfocyanates de baryum et de calcium sont également solubles 
et servent à la préparation des sulfocyanates de potassium ou d'alu- 
minium. 

Le sulfocyanate de cuivre est insoluble, il remplace le sulfure de 
cuivre dans l'impression en noir d'aniline. 

Dosage de l'acide sulfocyanique. — On dissout 2 à 5 gr. du sel dans 
500 c. c. d'eau puis, à l'aide d'une burette graduée, on verse peu à peu 
cette solution dans 10 c. c. de liqueur normale décime de nitrate 
d'argent additionnée de 1 à 2 c. c. de nitrate ferrique, jusqu'à 
coloration rouge persistante. La liqueur de nitrate ferrique est 
préparée en faisant dissoudre 2 à 5 gr. de fil de clavecin dans de 
Tacide nitrique, on évapore au bain-marie pour chasser l'excès 
d'acide et on reprend le résidu par de l'eau de façon à former un 
volume de 100 c. c. 



10 c. c de la solution de nitrate d'argent 


correspondent à : 


08^,0760 de sulfocyanate 


d'ammonium 


AzH* SCAz 


0gr,0970 — 


de potassium 


KSCAz 


0?',1445 


de baryum 


Ba (SCAz)2 âH^O 


0«P',1265 — 


id. 


Ba (SCAz)2 


08^,1050 — 


de calcium 


Ca (SCAz)2 3H20 


0?^,0780 — 


id. 


Ca (SCAz)« 


OP',1122 — 


d'aluminium 


AP (SCAz)» 15HS0 


0?',0720 — 


id. 


A12 (SCAz)« 
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TABAC 



Les feuilles du tabac [Nicotiana tabacum) sont utilisées pour la 
fabrication du tabac à fumer, des cigares, du tabac à chiquer et 
de l'extrait de tabac ou nicotine du commerce. 

Dosage de l'eau. — 5 à 10 gr. de tabac sont desséchés pendant deux 
à trois heures dans une étuve à 100<». La perte de poids donne la 
proportion d'humidité. Le résultat n'est pas absolument exact, car 
on ne peut éliminer dans ces conditions la totalité de l'eau que retien- 
nent encore à cette température certains sels déliquescents que le 
tabac renferme. 

Le scaferlati renferme normalement 20 p. 100 d'eau, tandis que les 
tabacs à priser en renferment de 32 à 33,5 p. 100. 

Dosage des cendres. — 5 gr. de tabac sont incinérés dans une cap- 
sule de platine. Le résidu pesé donne la proportion des matières 
minérales. 

D'après M. Schlœsing, la feuille de tabac séchée à 100" renferme 
environ 20 p. 100 de cendres. 

Voici, d'après Quajat, la teneur en cendres de quelques variétés de 
tabacs : 

Tabac Bassano 31,03 p. 100 

— Virginie 17,11 — 

— Turc 16,78 — 

Ces cendres sont toujours très siliceuses et riches en carbonates de 
potassium, de calcium et de magnésium. 

La combustibilité du tabac dépend beaucoup de la composition de 
sa partie minérale. Les cendres des tabacs les plus combustibles sont 
toujours riches en carbonate de potassium ; celles des tabacs de 
qualité inférieure renferment surtout des sulfates et chlorures. 

Dosage de la nicotine. — Procédé Schlœsing. — 10 gr. de tabac 
réduit en poudre fine sont alcalinisés par de l'ammoniaque et épuisés 
par l'éther dans un appareil à déplacement pendant quatre à six 
heures. L'élher, chargé de nicotine et d'ammoniaque, est distillé 
jusqu'à ce que toute l'ammoniaque soit chassée et que le produit 
distillé ne présente plus de réaction alcaline. Le résidu, dont le 
volume est d'environ 10 c. c, est transvasé dans une capsule et le 
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ballon rincé à deux reprises avec de Féther. Le tout est abandonné à 
l'évaporation spontanée à l'air et laisse un résidu poisseux formé de 
nicotine, de résines .vertes ou jaunes et de corps gras, dans lequel 
on dose la nicotine volumétriquement avec une liqueur titrée d'acide 
sulfurique à 5 gr. de SO' par litre. 

Pour effectuer ce titrage, on verse Tacide goutte à goutte en 
malaxant de façon à faciliter la séparation des résines. On juge de la 
fin de la réaction en prenant un peu du liquide avec un fil de platine 
et touchant avec ce fil du papier de tournesol. Quand on approche 
de la saturation, on peut plonger dans le liquide de fines bandelettes 
de papier de tournesol. Mais, comme les indications du papier ne 
sont fidèles qu'après dessiccation à l'air, on conserve les bandes de 
papier sur une lame de verre, et l'on note les divisions de la burette 
correspondant à chacune d'elles . 

Tous les papiers étant secs, on distingue facilement celui auquel 
correspond la neutralité de la liqueur. 

1 c. c. de la liqueur sulfurique renfermant 0^^,005 de SO' correspond 
à 0»r,020 de nicotine. 

Procédé Wittstein^ Brandi et Liecke. — 50 à 100 gr. de tabac en 
poudre sont épuisés avec de l'eau acidulée d'acide sulfurique. On 
évapore à consistance sirupeuse. Le résidu est agité avec de l'alcool, 
filtré, lavé à l'alcool et les liqueurs filtrées soumises à l'évaporation. 
Le produit obtenu est introduit dans une cornue avec de la potasse 
caustique et soumis à la distillation jusqu'à 260<>. 

Le produit distillé qui renferme la nicotine est saturé par de l'acide 
sulfurique titré dont l'excès est ensuite déterminé avec une solution 
titrée de soude. La liqueur est ensuite évaporée à sec et le résidu est 
repris par l'alcool, qui dissout le sulfate de nicotine. Dans la partie 
restée insoluble, on dose l'acide sulfurique, et en soustrayant le 
nombre obtenu de la quantité d'acide employé pour la saturation, on 
obtient par différence le poids de l'acide qui a saturé la nicotine, d'où 
l'on en déduit le poids de la base. 

Procédé Biel{Pharm, Zeit. Russ*, XXVII, 3). — Ce procédé est une modi- 
fication du procédé Kissling. (Zeitsch. f. Annal. CAem.,1882, p. 75.) 
100 gr. de tabac pulvérisé ou 10 à 20 gr. d'extrait de tabac sont 
mélangés avec de la chaux éteinte et le tout est distillé dans un courant 
de vapeur jusqu'à ce que le produit distillé ne présente plus de réac- 
tion alcaline. Le liquide obtenu dont le volume est d'environ un demi- 
litre est acidulé par de l'acide sulfurique dilué, évaporé à 50 c. c, 
alcalinisé par de la soude caustique et agité à six reprises différentes 
avec chaque fois 20 c. c. d'éther. Les liqueurs éthérées réunies sont 
titrées en présence de méthyl-orange avec de l'acide sulfurique déci- 
normal dont chaque centimètre cube correspond à 08^,0162 de nico- 
tine. Si le liquide renferme de l'ammoniaque, comme c'est le cas le 
plus général, on sépare de Téther la liqueur aqueuse neutralisée et on 
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a fait évaporer à 100® ; on pèse le résidu, puis on le traite par de Tal- 
cool absolu que dissout le sulfate de nicotine et laisse insoluble le sul- 
fate d'ammoniaque dont on déduit le poids de celui des sulfates 
mélangés, la différence donne la proportion de sulfate de nicotine. 
On peut contrôler le résultat en titrant la solution alcoolique de sul- 
fate de nicotine avec une liqueur de soude décinormale en présence de 
phénol-phtaléine sur lequel la nicotine n'a pas d'action. 

Voici, d'après Schlœsing, la teneur en nicotine de différentes espèces 
de tabacs : 

Tabac du Lot 7,96 p. 100 

— de Lot-et-Garonne 7,34 — 

— du Nord 6,58 — 

— d'IUe-et-Vilaine . . . ..... 6,29 — 

— du Pas-de-Calais ........ 4,94 ~ 

~ d'Alsace 3,21 — 

— de Virginie 6à7 — 

— de Kentucky 6à7 — 

— Maryland 2 — 

— de la Havane, moins de .... 2 — 
Cigares français à 15 centimes. . . . 2,07 — 
Tabac — en poudre 2,04 — 

Falsifications. — En France, l'Etat ayant le monopole de la fabrica- 
tion des tabacs, les fraudes sont rares et ne sont le fait que des débi- 
tants. 

Le tabac à fumer et les cigares sont très rarement fraudés. 

La fraude ne se rencontre guère que dans les tabacs dits de contre- 
bande pour la fabrication desquels on a pu employer diverses feuilles 
autres que celles du tabac. Un dosage de la nicotine et surtout l'exa- 
men microscopique permettront en général de reconnaître la présence 
des feuilles étrangères. 

Le tabac à priser, à cause de sa forme pulvérulente, est plus fré- 
quemment falsifié. La fraude la plus ordinaire consiste dans une addi- 
tion d'eau. Si le produit est pur, sa teneur en eau ne doit pas dépasser 
33,5 p. 100. 

A l'aide du microscope, on pourra reconnaître la présence des 
matières organiques étrangères qui ont pu être ajoutées, telles que : 
chicorée, marc de café, sciure de bois, rapures de tan, etc.. Le dosage 
de la niconite confirmera les résultats obtenus. 

La présence des matières minérales sera décelée par la détermina- 
tion et l'examen des cendres. Si le produit est pur, la proportion des 
sels alcalins, tels que carbonates, sulfates et chlorures de potassium 
et de sodium ne doit pas dépasser 26 p, iOO et la proportion de silice 
5 p. 100. 

La mélasse ou le sirop de glucose avec lesquels le tabac à priser est 
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quelquefois falsifié pourront être reconnus en traitant le produit par 
Teau et précipitant la liqueur filtrée par le sous-acétate de plomb. 
Dans le liquide filtré on dosera le sucre ou la glucose par les méthodes 
ordinaires. 

Extrait de tabac. — L'extrait de tabac doit surtout être examiné 
au point de vue de sa teneur en nicotine dont le dosage peut être fait 
par les méthodes indiquées pour le dosage de la nicotine dans le 
tabac. Il doit en renfermer environ 7 p. 100. 

Voici d'après Geissler (Journ, Soc, Chem. Ind., VIII, 425) la compo- 
sition de deux extraits de tabacs préparés l'un avec les feuilles, l'autre 
avec les côtes du tabac : 

Densité. Mat. min. Mat. org. Nicotine. 

Extrait de feuilles 36,2 1S,5 50,86 8,10 

— de cotes (midribs) . 32,8 22,1 48,40 1,86 



TANNANTES (MATIÈRES) 

Les écorces, fruits ou matières diverses solides dans lesquelles on 
se propose de doser le tanùin doivent d'abord être réduites en poudre 
fine. A cet effet, l'échantillon , après avoir été divisé à l'aide de ciseaux 
ou broyé au marteau, est pulvérisé dails un moulin à café. La poudre 
obtenue est tamisée et les parties grossières sont broyées à nouveau 
jusqu'à ce que la totalité du produit ait passé à travers le tamis. 

Dosage de l'eau. — 5 gr. du produit pulvérisé sont mis à sécher à 
l'étuve à 100-110^. La perte de poids donne la proportion d'eau. 

Dosage des cendres. — 5 gr. sont incinérés dans une capsule de 
platine. Le poids du résidu donne la proportion de cendres. 

Dosage des matières extractives. — 10 à 20 gr. de produit sont mis 
à bouillir pendant une heure dans un ballon avec 1 litre d'eau. Après 
refroidissement, on transvase le tout dans un matras jaugé de 1 litre 
et on complète le volume avec l'eau de rinçage du ballon. On agite, 
on laisse poser le tout 24 heures, et on filtre. Si le liquide filtré n'est 
pas clair, il faut le filtrer à nouveau après l'avoir agité avec un peu 
de kaolin. On en prélève alors 100 c. c. qu'on fait évaporer à sec au 
bain-marie. Le résidu séché à l'étuve est pesé et, de son poids, on 
déduit la proportion des matières extractives de l'échantillon. 

Dosage du tannin.— Procédé Hammer. — On prépare comme précé- 
demment une décoction de la substance tannante à analyser, puis on 
en prend un volume déterminé, soit 100 ou 200 c. c, que l'on met 
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à digérer dans un matras avec de la poudre de peau préalablement 
humectée d'eau et bien pressée dans un linge. 

D'après Simand, il serait préférable d'employer, au lieu de poudre 
de peau, du tissu osseux que Ton peut préparer en faisant d'abord 
cuire des os avec une solution de soude à 5 p. 100 ; après les avoir 
bien lavés à l'eau, on les réduit en poudre puis on les traite jusqu'à 
leur ramollissement par de l'acide chlorhydrique dilué ; on les lave, 
on les broie de nouveau, on les soumet encore à l'action de l'acide 
chlorhydrique étendu, puis, après lavage, on les fait sécher. 

La quantité de poudre de peau ou de tissu osseux à employer doit 
être égale à environ quatre fois la quantité de tannin contenue dans 
la solution. L'addition au liquide de la poudre de peau ou de tissu 
osseux ne doit pas être faite d'un seul coup ; il est préférable de ne 
l'ajouter que peu à peu dans l'espace de deux ou trois heures. Les 
premières portions ajoutées fixent presque aussitôt la majeure partie 
du tannin et les dernières portions, qui n'ont encore formé aucune 
combinaison, sont plus aptes à s'emparer des dernières traces restant 
en dissolution. « 

Après vingt-quatre heures de macération, on filtre, et on détermine la 
densité du liquide ainsi que celle de la solution primitive. De la différence 
observée, on en déduit la quantité de tannin absorbée à l'aide d'un 
tableau dressé à cet effet par Hammer. Mais il est préférable, surtout 
lorsqu'on opère avec des solutions étendues, de déterminer les poids 
de résidu sec fournis par un certain volume de la liqueur primitive et 
un même volume de cette même liqueur après son traitement par la 
poudre de peau. La différence entre les deux poids donne la' propor- 
tion des matières astringentes fixées par la peau. 

Le tannomètre de Muntz et Ramspacher est basé sur le même prin- 
cipe que celui qui, sert de base à la méthode de Hammer. Une décoc- 
tion d'un poids connu de la matière tannante est soumise à une fil-, 
tration sous pression à travers un morceau de peau. A l'aide d'un 
densimètre à échelle spéciale ou tannomètre on détermine la densité 
du liquide avant et après son passage à travers la peau et la diffé- 
rence donne directement la richesse en tannin du produit. L'appareil 
est vendu avec une instruction pour son mode d'emploi. 

Procédé LœwenthaL — On prépare, comme on l'a indiqué précé- 
demment, une décoction de 10 à 20 gr. de la matière tannante 
dans un litre d'eau. Après filtration, on en prélève 5 c. c. que l'on 
introduit dans une capsule de porcelaine avec 750 c. c. d'eau, 20 c. c. 
d'une solution de carmin d'indigo à b gr. par litre et 50 c. c. d'acide 
sulfurique concentré, puis, à l'aide d'une burette graduée, on y verse 
régulièrement une solution de permanganate de potassium à 1 gr. 
par litre jusqu'à apparition de la couleur jaune clair. 

Les 20 c. c. de la solution de carmin d'indigo, dilués dans 750 c. c. 
d'eau et employés seuls, doivent décolorer environ 15 à 20 c. c. de la 
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solution de permanganate et, d'autre part, dans l'essai fait en pré- 
sence de la solution de tannin, la quantité de permanganate em- 
ployée ne doit pas excéder les 2/3 de celle consommée par le carmin 
d*indigo seul ; dans le cas contraire on devra recommencer le titrage 
en employant une proportion moindre de la solution de tannin. 

Dans tous les cas le résultat obtenu donnera la quantité de perman- 
ganate nécessaire pour oxyder le tannin et l'acide gallique contenus 
dans la prise d'essai de 5 c. c. ainsi que le carmin d'indigo des 20 c. c. 
employés. 

Pour obtenir la proportion de tannin, on prend alors bO c. c. de 
la solution primitive de la matière tannante auxquels on ajoute 25 c. c. 
d'une solution de gélatine à 2 p. 100 et 25 c. c. d'une solution saturée 
de sel marin contenant 50 c. c. d'acide sulfurique concentré par litre. 
On ajoute un peu de kaolin, puis, après avoir bien agité le tout pen- 
dant cinq minutes, on filtre et on prélève 10 c. c. du liquide filtré 
représentant 5 c. c. de la liqueur primitive, auxquels on ajoute 
750 c. c. d'eau et 20 c. c. de la solution de carmin d'indigo et on titre 
avec la solution de permanganate de potassium exactement dans les 
mêmes conditions que précédemment. La différence avec le titre pri- 
mitif donne la proportion de permanganate décolorée par la quantité 
de tannin contenue dans 5 c. c. de la liqueur primitive. 

Dans tous les cas il est absolument indispensable d'opérer exacte- 
ment dans les mêmes conditions et de toujours verser la liqueur de 
permanganate avec la même rapidité. 

Pour titrer le permanganate on peut prendre 5 c. c. d'une solution 
de tannin, aussi pur que possible, de concentration connue, soit 2 gr. 
par litre, et opérer comme précédemment en présence des mêmes 
quantités de carmin d'indigo et d'acide sulfurique, mais comme il est 
difflcile de se procurer du tannin pur, Neubauer a proposé de déter- 
miner le titre du permanganate à Taide d'une solution d'acide oxalique 
dont 63 parties correspondent à 41,57 parties d'acide gallotannique. 
A cet effet, on prend 10 c. c. d'une solution décinormale d'acide oxa- 
lique à 6^'',3 par litre, on les dilue dans environ 500 c. c. d'eau, on 
ajoute 25 c. c. d'une solution d'acide sulfurique à 5 p. 100, on chauffe 
à 60" et on titre avec le permanganate jusqu'à coloration rose. Le 
nombre de centimètres cubes employés correspondra à 06'',063 d'acide 
oxalique ou, d'après Neubauer, à 0,04157 d'acide gallotannique. Mais, 
d'après divers auteurs le nombre de 41,57 d'acide gallotannique indiqué 
par Neubauer comme correspondant à 63 d'acide oxalique ne serait 
pas exact, en outre il est bien probable que ce nombre varie avec les 
divers tannins qui, n'ayant pas tous la même composition chimique, 
doivent se comporter différemment avec les agents oxydants. Aussi 
pour l'examen des produits commerciaux est-il préférable d'exprimer 
les résultats obtenus en acide oxalique ce qui permet plus sûrement 
de comparer entre eux des produits de même espèce et de même ori- 
gine. 
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Procédé Harry Snyder {Jour, ofthe Amer. Chem. Soc, t. XV, p. 560). 
— Ce procédé est une modification de la méthode de Carpeni basée 
sur la précipitation du tannin par Facétate de zinc ammoniacal. 

On prend 50 c. c. de la solution tannique à examiner amenée à 
renfermer environ 3 gr. de tannin par litre, on lui ajoute 5 c. c. d'une 
solution d'acétate de zinc ammoniacal, préparé en faisant bouillir jus- 
qu'à dissolution 40 gr. d'oxyde de zinc avec 50 c. c. d'eau et 65 c. c. 
d'acide acétique, laissant refroidir et complétant le volume de 500 c. c. 
avec de l'ammoniaque. 

On recueille sur un filtre le précipité de tannate de zinc formé, 
qu'on lave avec de l'eau ammoniacale à 3 p. 100 jusqu'à ce que l'eau 
de lavage passe incolore ce qui a lieu lorsque tout l'acide gallique 
et les non-tannins ont été éliminés. Le lavage terminé, on étend le 
filtre sur une lame de verre et, avec une fiole à jet on fait tomber le 
précipité dans un matras jaugé de 1 litre. On acidulé la liqueur avec 
50 c. c. d'acide sulfurique au 1/5 ayant servi à rincer le vase où s'est 
faite la précipitation, puis on complète avec de l'eau le volume de 
1000 c. c. On transvase le tout dans une capsule, on ajoute 50 c. c. 
d'une solution de sulfate d'indigo à 20 gr. de carmin d'indigo en pâte 
par litre et on titre la liqueur par la méthode de Lowenthal avec une 
solution de permanganate de potassium à 3«^,i62 par litre, jusqu'à 
apparition de la teinte sensible jaune sale. On retranche du nombre 
de centimètres cubes employés, celui nécessaire pour décolorer les 
50 c. c. de la solution d'indigo (soit 20 à 25 c. c), et la différence, en 
centimètres cubes, multipliée par 0,004157, donne le tannin contenu 
dans les 50 c. c. de la solution tannique soumise à l'analyse. 

D'après M. Sisley la présence de l'acide gallique n'aurait pas d'in- 
fluence sur les résultats. 

Procédé de MM. Collin et Benoist (Mon. Scieniif., 1888, p. 364). — 
Ce procédé comporte l'emploi des solutions suivantes : 

1° Liqueur tannique normale. — 5 gr. de tannin pur séché à l'étuve 
ou dans le vide, sont dissous dans l'eau, on ajoute 0*^'^,50 d'une solution 
au 1/10 de biiodure de mercure dissous dans son poids d'iodure de 
potassium pour prévenir toute fermentation ou altération de la liqueur 
et on complète le volume de 1 litre. 

2® Solution de gélatine. — 5 gr. de gélatine sont dissous dans un 
litre d'eau, on fait bouillir avec addition d'un peu de blanc d'œuf 
pour clarifier, après refroidissement on ajoute 0<^<=,50 de la solution 
précédente de biiodure de mercure et on rend la liqueur légèrement 
alcaline à l'aide d'une solution de soude caustique. 

3° Liqueur d'acétate de calcium. — On fait dissoudre 50 gr. d'acé- 
tate de calcium pur et sec dans un litre d'eau et on ajoute à la solu- 
tion, pour prévenir son altération, quelques gouttes de la solution de 
biiodure de mercure. 

4<» Solution de bleu méthylène à 1 p. 100. 
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5" Solution de bleu Nicholson BB à 4 p. 100 ou de noir bleu NBI à 
1 p. 100. 

Le bleu méthylène est employé pour les dosages des tannins non 
colorés, les deux autres solutions, au choix, servent au dosage des 
tannins colorés. 

Pour doser la solution de gélatine, on introduit dans un flacon 
éprouvette bouché àl'émeri et marqué d*un trait de jauge à 60 c. c, 
le. c. de la solution de gélatine, 2 gouttes de bleu méthylène et 5 c. c. 
de la solution d'acétate de calcium, puis on complète le volume de 
60 c. c. avec de Teau distillée à 75-80 degrés. 

A l'aide d'une burette graduée, on laisse tomber dans l'éprouvette 
quelque peu de la solution titrée de tannin ; il se forme un précipité, 
on ferme l'éprouvette, on agite et on laisse poser. Le précipité formé 
se coagule et monte rapidement à la surface ; on continue à verser 
peu à peu de la solution de tannin jusqu'à ce que le liquide soit 
devenu incolore, en ayant soin d'agiter après chaque addition. Toute 
la gélatine est alors précipitée et on lit sur la burette le nombre de 
centimètres cubes employés de la solution de tannin. 

Pour faire l'essai d'une liqueur tannique quelconque, il suffît de la 
substituer, dans une seconde opération, à la liqueur tannique nor- 
male. Le rapport des quantités des liqueurs tanniques employées dans 
les deux opérations donne le rapport de leur richesse en tannin. 

Les matières organiques et les sels que l'on rencontre avec le tannin 
dans les matières astringentes du commerce n'exercent pas d'influence 
sur les résultats. Ceux-ci ne sont modifiés que lorsque l'acide gallique 
se trouve en proportion démesurée par rapport au tannin, mais dans 
ce cas on peut facilement rétablir l'équilibre en ajoutant à la liqueur 
à titrer un volume connu d'une solution dont on connaît la richesse 
en tannin ; en retranchant du résultat la quantité de tannin ajoutée, 
on en déduit le titre de la solution primitive. 

Procédé de M, F. Jean{Soc. Ch., t. XLIV, 1885, p. 183).— Ce procédé 
est basé sur la détermination de la quantité de solution tan- 
nique nécessaire pour rendre opaque une solution de perchlorure 
de fer. 

Au milieu d'un morceau de drap noir d'environ 20 cent, carrés, 
placé sur une table devant une fenêtre, on met un disque de papier 
blanc de 0"",05 de diamètre. Sur le drap noir et le disque de papier 
on place un vase cylindrique (Becherglass) de 800 c. c. et de 0™,085 
de diamètre portant un trait de jauge de 200 c. c. On introduit dans 
ce vase 5 c. c. d'une solution de perchlorure de fer contenant par 
litre 10 c. c. d'acide chlorhydrique et 14 gr. de perchlorure de fer et 
on complète le volume de 200 c. c. A l'aide d'une burette graduée on 
y verse une solution de tannin pur à 0gf,l p. 100 jusqu'à ce que la 
tache blanche soit complètement éteinte par la coloration noire qui 
se produit par la réaction du tannin sur le sel ferrique. 
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En opérant dans ces conditions, il faut, pour obtenir ce résultat, 
H'^jô de la solution de tannin, soit Op',0116 de tannin pur. 

En opérant de la même façon avec la décoction de la matière 
astringente à examiner, on en pourra conclure, lorsqu'on aura obtenu 
Textinction de la tache blanche, que le volume de décoction employé 
contient Off^Ollô de taninn. Il faut seulement avoir soin de préparer 
la décoction astringente de manière à ce qu'elle renferme environ 
Os'",l p. 100 d'acide astringent. Cette condition est facile à réaliser 
en épuisant par 100 c. c. d'eau des prises d'essai de ls'^,5 pour les 
écorces de chêne d'Europe, 1 gr. pour les écorces d'Afrique et le châ- 
taignier, O&^S à O^f ,6 pour le quebracho, Op',4 à O^^S pour les extraits 
et le sumac, Os^âS pour le cachou. 

Dans le cas où la matière astringente renferme de l'acide gallique, 
celui-ci est dosé en même temps que le tannin. Pour éviter cette cause 
d'erreur, il faut procéder à un second essai après avoir fait macérer la 
décoction avec de la poudre de peau. La différence entre les deux 
résultats obtenus donne la proportion de tannin. 



TANNIN 

Le tannin du commerce est rarement pur ; il renferme de la glucose, 
de la chlorophylle, de l'acide gallique et quelquefois de l'amidon et 
des matières minérales. 

Recherche de la glucoBe. — On précipite la solution de tannin par de 
l'acétate de plomb, on filtre et, dans la liqueur filtrée, on dose la 
glucose par la liqueur de Fehling. Si le produit renferme des gluco- 
sides, on peut les reconnaître par la même méthode après ébullition 
de la liqueur pendant dix minutes avec de l'acide sulfurique dilué, 
puis neutralisation par de la soude. 

Recherche de la chlorophylle. —• On agite le tannin avec volumes 
égaux d'eau et d'éther, s'il renferme de la chlorophylle, l'éther se 
colore en vert . 

Dosage du tannin et de l'acide gallique. — On opère par l'une 
des méthodes indiquées pour l'analyse des matières tannantes. (Voir 
Matières tannantes,) 

Recherche de l'amidon. — On dissout le tannin dans de l'alcool, 
l'amidon reste insoluble et peut être caractérisé par la coloration 
qu'il donne avec l'eau d'iode. 

Recherche dès matières minérales. — On incinère un poids connu 
du tannin et on pèse les cendres dont le poids ne doit pas dépasser 
0,4 p. 100. 
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TANNIN (EXTRAITS DE) 

Densité. — La densité d'un extrait tannifère se détermine au moyen 
de Faréomètre Baume, on obtient ainsi son degré, qui, en général, sert 
de base aux transactions commerciales. 

Dosage de l'extrait sec et des cendres. — 2 à 5 gr. du produit sont 
mis à évaporer au bain-marie dans une capsule de platine ; on sèche 
le résidu à l'étuve à 100-110° et on pèse. Le poids trouvé donne la pro- 
portion d'extrait sec. On incinère le résidu et on pèse les cendres 
obtenues. 

Dosage des matières insolubles. — Gomme il est pratiquement 
impossible de filtrer complètement les solutions d'extraits tannifères, 
la filtration s'arrêtant au bout de peu de temps, il faut se contenter de 
déterminer les matières insolubles par différence. 

25 à 30 gr. d'extrait sont dissous dans un litre d'eau: on- fait 
bouillir, on filtre, puis on prélève 100 c. c. du liquide filtré que l'on 
évapore à sec au bain-marie. On pèse le résidu séché à l'étuve et on 
calcule, par différence avec le poids de l'extrait sec direct, les matières 
insolubles, dont la proportion ne doit pas dépasser 2 p. 100, sauf pour 
les extraits de québracho qui en renferment souvent de 3 à 4 p. 100, 

Dosage du tannin et de l'acide gallique. — On opère comme pour 
l'analyse des matières tannantes solides. (Voir Matièi'es tannantes.) 

Dosage des acides organiques et minéraux (Kohnstein et Simond. 
Dingler's Polytechnisches Jouirai, t. CCLVI, p. 38). -— Les acides 
contenus dans les extraits tannants peuvent être rangés en trois caté- 
gories : les acides organiques volatils (acétique, butyrique, etc.), les 
acides non volatils (lactique) et les acides minéraux (sulfurique). 

Pour doser les acides volatils, on distille 100 gr. d'extrait dans un 
courant de vapeur d'eau jusqu'à ce qu'on ait recueilli environ 300 c. c. 
de liquide que l'on titre avec une solution de soude titrée en présence 
de phénolphtaléine. Le degré d'acidité est calculé en acide acétique. 

D'autre part, on additionne 100 gr. d'extrait dissous dans un volume 
d'eau déterminé, de 3 à 4 gr. de magnésie récemment calcinée. Le 
tannin est entièrement précipité à l'état de tannate, on filtre et on 
prélève un certain volume du liquide filtré que l'on fait évaporer à 
sec. Le résidu est calciné, le sulfate de magnésium formé reste inal- 
téré, tandis que les sels de magnésium des acides organiques sont 
transformés en carbonate de magnésium. 

On reprend le résidu par de l'eau, on filtre et lave le résidu inso- 
luble et, dans la partie filtrée, on dose l'acide sulfurique par le chlo- 
rure de baryum sous forme de sulfate de baryum et de son poids, on 
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en déduit l'acide sulfurique libre. Quant au résidu insoluble, on le 
dissout dans l'acide chlorhydrique, on précipite la chaux par l'oxa- 
latc d'ammoniaque et, dans la liqueur filtrée, on dose la magnésie à 
l'état de pyrophosphate de magnésium dont le poids permet de 
calculer, en acide acétique, la proportion totale des acides organi- 
ques. En retranchant de ce poids celui, exprimé également en acide 
acétique, des acides volatils, on obtient la proportion correspondant 
aux acides non volatils que l'on peut évaluer en acide lactique. 

Détermination du ponvoir colorant (F. Jean). — Pour se rendre 
compte de la coloration qu'un extrait peut donner aux cuirs, on fait 
macérer pendant 12 heures, dans l'extrait étendu d'eau de façon à 
l'amener à 1/2° Baume, des morceaux de parchemin ou de peau 
mince épilée, gonflés dans l'eau ; on change le jus et, après 18 heures 
de nouvelle macération, on essuie les échantillons et on les expose 
à l'air. En opérant comparativement avec des extraits types, on peut 
apprécier le pouvoir colorant de l'extrait. 



TARTRES (LIES DE VIN, SABLONS) 

Le tartre est le dépôt cristallin qui se forme dans les tonneaux où 
l'on renferme le vin nouveau. On en distingue deux espèces : le tartre 
rouge et le tartre blanc, suivant la couleur du vin d'où il provient. 

Les tartres bruts renferment en moyenne de 70 à 80 p. 100 de 
bitartrate de potassium et 5 à 15 p. 100 de tartrate de calcium, 
mélangés à de la matière colorante et des débris organiques. Quand 
ils proviennent de vins plâtrés, leur teneur en tartrate de calcium peut 
atteindre jusqu'à 40 et 50 p. 100, ils renferment en outre une notable 
proportion de sulfate de calcium. 

Les lies ont une composition analogue ; lorsqu'elles proviennent 
de vins plâtrés, la totalité de leur acide tartrique s'y trouve sous 
forme de tartrate de calcium mélangé à une forte proportion de 
sulfate de calcium. Leur teneur en acide tartrique total varie de 25 à 
30 p. 100. 

Enfin les sablons, qui sont le résidu du lessivage des tartres, ne 
renferment que du tartrate de calcium. 

Essai à la casserole. — On prend 50 gr. du produit que l'on fait 
bouillir pendant 10 minutes dans 1 litre d'eau. La solution claire sur- 
nageante est décantée et abandonnée 12 heures à la température ordi- 
naire pour cristalliser. On recueille les cristaux, on les lave à l'eau 
froide, on les fait sécher et on les pèse. Le nombre de grammes obtenu 
multiplié par 2 et augmenté de 10 c degrés > que l'on suppose perdus 
dans les eaux de lavage, donne le degré du produit d'après le système 
dit c système français ». Ce procédé ne donne approximativement 
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que la teneur du produit en bitartrate de potassium, sans tenir 
compte du tartrate de calcium. 

Dosage de Tacide tartrique total. — Procédé de L, Weigert, — On 
fait bouillir 2 gr. de l'échantillon dans une capsule de porcelaine avec 
5 à 10 c. c. d'eau ei un excès de carbonate de potassium pendant 1/2 
heure, en agitant continuellement et ajoutant de l'eau pour rempla- 
cer celle qui s'évapore. La liqueur est ensuite étendue d'eau au volume 
de 101 c. c. et filtrée. 

On en prélève alors 50 c. c, contenant 1 gr. de substance, qu'on 
fait évaporer au bain-marie jusqu'à dessiccation presque complète et 
on ajoute au résidu, en agitant, un excès d'acide acétique et 50 c. c. 
d'alcool à 90<*. On laisse poser quelques heures, on recueille sur un 
filtre le précipité de bitartrate de potassium obtenu, on le lave à 
l'alcool, puis on le dissout dans de l'eau chaude et on titre avec une 
solution demi-normale de soude caustique dont chaque centimètre 
cube équivaut à 0r'',075 d'acide tartrique. 

Dosage du bitartrate de potassium. — Procédé Kaemmer, — On 
neutralise à froid 2 gr.'de l'échantillon par de la soude caustique, on 
forme avec de Feau un volume de 100 c. c, on filtre et, dans 50 c. c. 
de la liqueur filtrée, représentant 1 gr. de substance, on précipite, 
comme précédemment, par l'acide acétique et l'alcool, le bitartrate de 
potassium qu'on titre avec la même solution de soude demi-normale 
dont 1 c. c. représente 0e%075 d'acide tartrique ou 0S'',094 de tartre. 

Pour évaluer la quantité de tartrate de calcium, on retranche de 
l'acide tartrique total l'acide trouvé sous forme de bitartrate de 
potassium, la différence obtenue, multipliée par 1 ,733, donne la pro- 
portion de tartrate de calcium hydraté G^HWGa,4H20 contenu dans 
l'échantillon. 

CRÈME DE TARTRE {tartrate acide de potassium), — Les princi- 
pales substances employées pour falsifier la crème de tartre sont ; 
le carbonate de calcium, le sulfate de calcium, le sable, l'argile ou 
divers sels tels que le sulfate ou le chlorure de potassium. 

Les matières insolubles telles que le carbonate et le sulfate de cal^ 
cium, le sable, l'argile pourront être décelées en dissolvant la crème 
de tartre dans l'eau bouillante et soumettant le résidu insoluble à 
l'analyse. Dans la liqueur filtrée, on pourra rechercher les sels 
solubles, sulfates ou chlorures, par le chlorure de baryum après addi- 
tion d'acide chlorhydrique ou par le nitrate d'argçnt en liqueur aci- 
dulée par l'acide nitrique. 

Dosage du bitartrate de potassium. — Ce dosage pourra être effec- 
tué par un titrage direct effectué sur 1 gr. de l'échantillon dissous 
dans l'eau, au moyen d'une liqueur de soude demi-normale dont 
1 c. c. correspond à 0^^,094 de bitartrate de potassium ou par la 

DICT. SUBST. ORGAN. 25 
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méthode de Kaemmer dans le cas ou la crème de tartre serait mé- 
langée à un sel acide comme Talun . 

TARTRIQUE (ACIDE) 

L'acide tartrique peut contenir comme impuretés de petites quan- 
tités d'acide sulfurique et des sulfate ou tartrate de calcium, de plomb 
ou de cuivre. 

L'acide sulfurique se reconnaît au précipité blanc produit par 
addition de chlorure de baryum à la solution additionnée d'acide 
nitrique. Le plomb et le cuivre pourront être décelés par addition de 
sulfhydrate d'ammoniaque à la solution préalablement saturée par de 
l'ammoniaque. Dans le cas de la présence du cuivre, l'ammoniaque 
communiquera à la liqueur une teinte bleue. 

Le sulfate et le tartrate de calcium pourront être séparés au moyen 
de l'acool qui ne dissout que l'acide tartrique et laisse les deux sels 
insolubles. 

Les substances les plus employées pour la falsification de l'acide 
tartrique sont le tartre, l'alun et le sulfate acide de potassium. 

Pour les doser on traite un poids connu du produit par l'alcool qui 
dissout l'acide tartrique et laisse comme résidu les matières étran- 
gères dont on déterminera le poids. Par la calcination le tartre sera 
transformé en carbonate de potassium facile à reconnaître à l'effer- 
vescence produite par l'acide chlorhydrique, tandis que, dans le cas 
d'une addition de sulfate acide de potassium ou d'alun, on obtiendra, 
dans le premier cas, du sulfate de potassium seul et, dans le second 
cas, un mélange de sulfate de potassium et d'aluminium. 



TEREBENTHINE 

On désigne sous ce nom les sucs naturels résultant de l'exsudation 
de divers végétaux de la famille des conifères. Ce sont des mélanges 
de diverses résines et d'essence de térébenthine. 

La térébenthine de Bordeaux ou gemmesexira.it du Pinus maritima. 
Elle est d'un blanc jaunâtre, opaque et de consistance de miel. Elle est 
toujours mélangée à des proportions variables de matières terreuses 
et de débris de végétaux. La gemme recueillie par le procédé Hughes 
est la plus riche en essence ; elle est la plus pure, exempte de 
matières terreuses et n'est mélangée qu'à une faible proportion de 
débris végétaux. Elle renferme de 15 à 20 p. 100 d'essence et 10 
à 15 p. 100 d'eau. La gemme qui est restée sur les arbres, exposée à 
l'air est solide, c'est le galipot, elle ne contient presque plus d'es- 
sence. 
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La térébenthine de Suisae s'extrait du vrai sapin ou abies pectinata. 
Elle est plus fluide, peu colorée et transparente. 

La térébenthine de Venise s'extrait du mélèze, elle est moins fluide 
que la précédente et toujours nébuleuse. 

La térébenthine du faux sapin ou poix de Bourgogne ou poix blanche 
est très tenace et adhère fortement à la peau. On imite ce produit en 
fondant et brassant avec de l'eau du galipot et de la térébenthine de 
Bordeaux. D'après Guibourt, elle est dans ce cas complètement soluble 
dans l'acool, tandis que la véritable poix de Bourgogne n'y est qu'in- 
complètement soluble. 

Dosage de l'eau et des matières étrangères. — On prend 100 gr. de 
térébenthine, que l'on chauffe au bain-marie dans un ballon avec 
100 c. c. d'essence de térébenthine. Après dissolution, on filtre sur un 
filtre taré et on recueille le liquide filtré dans une éprouvette graduée. 
On lave le résidu à deux ou trois reprises avec de l'essence de téré- 
benthine chaude, on sèche le filtre et on le pèse. L'augmentation de 
poids donne la proportion des matières étrangères, formées de débris 
végétaux et de matières terreuses. Pour doser ces dernières, on inci- 
nère le filtre et on détermine le poids des cendres. 

Pour doser l'eau que renfermait la térébenthine, il suffit de lire dans 
l'éprouvette le nombre de centimètres cubes qu'elle occupe au-dessous 
de la solution résineuse. 

On peut aussi se servir pour l'essai des térébenthines du rytini- 
mètre Maxweel construit par M. Salleron. 



TÉRÉBENTHINE (ESSENCE DE) 

Les essences de térébenthine provenant de la distillation des téré- 
benthines sont en grande partie constituées par des térébenthènes 
bouillant vers loô*', mélangés à une petite quantité de carbures plus 
volatils et à des produits plus fixes résultant d'une oxydation des téré- 
benthènes. 

L'essence française, extraite de la térébenthine du ^inus maritima, 
est lévogyre; l'essence anglaise ou américaine, extraite de la térében- 
thine du Pinus australis, est dextrogyre. Leurs autres propriétés sont 
sensiblement les mêmes. 

La falsification la plus fréquente de l'essence de térébenthine con- 
siste en une addition d'essence ou d*huile de résine ou d'huile de 
pétrole. 

Densité. — On la détermine à l'aide d'un densimètre à la tempéra- 
ture de + 15<>. Si la température est supérieure ou inférieure à -f IS*', 
il faut ajouter ou retrancher 0,000918 par chaque degré en plus ou 
en moins. 
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La densité moyenne de l'essence de térébenthine française est de 
0,8690 à + 15». 

Recherche des essences et huiles de résine. — La quantité d'essence 
ou d'huile de résine ajoutée dépasse rarement 10 p. 100, une propor- 
tion plus considérable communiquerait à l'essence une nuance trop 
foncée. 

Essai polarimétrique. — L'essence de térébenthine française ayant 
un pouvoir rotatoire à peu près fixe compris entre — 59<* à — 60" 
pour une colonne de 200 mill., l'essai polarimétrique permet de 
reconnaître toute addition d'essence de résine supérieure à 3 p. 100, 
comme l'indique le tableau suivant : 

Pouvoir rotatoire pour 

une colonne 

de 200 mm. 

Température 20». 

Essence de térébenthine seule — 60^ 

Essence de résine seule +2,4 

Essence de térébenthine + i p. 100 d'essence de résine. — 59,3 

— — 2 p. 100 — — 58,8 

— — 5 p. 100 — — 56,7 

— — 10 p. 100 — — 53,1 

Si l'essence de térébenthine a été additionnée d'huile de résine, 
l'examen polarimétrique permettra également de déceler la fraude. 
Mais comme les huiles de résine, suivant leur degré de rectification, ont 
des pouvoirs rotatoires très différents, ce procédé ne peut donner que 
des résultats approximatifs au point de vue de la* quantité d'huile 
ajoutée. 

Voici les résultats obtenus avec des mélanges d'essence de térében- 
thine et d'huile de résine blonde. 

Essence de térébenthine + 1 p. 100 d'huile de résine. . — 58»,5 

— _ 2 — — — 57,6 

— — 5 — ~ — 55,2 

— — 10 — — - 51,4 

M. Aignan [Comp, Rend,, 1889, t. CIX, p. 944) a obtenu les résultats 
suivants avec des mélanges d'essence de térébenthine et d'une huile 
de résine blanche dont le pouvoir rotatoire était de — 73*^,30' : 

Essence de térébenthine + p. 100 d'huile de résine. — 61°,45' 

— — . 4 — — — 60,01 

— — 2 - - - 58,32 

— — 3 — — — 57,20 

— — 4 — — — 55,32 
~ — 5 - — — 54,00 

— - 10 ~ — — 46,30 
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On peut rendre le procédé plus sensible en soumettant au préa- 
lable l'essence à la distillation. Gomme les huiles de résine ont un 
point d'ébullition très élevé, elles s'accumulent dans le résidu et en 
observant le pouvoir rotatoire des dififérents produits distillés on 
obtiendra des différences plus tranchées . 

Voici, d'après M. Aignan, les résultats obtenus avec les différents 
produits provenant d'un fractionnement d'un mélange d'essence de 
térébenthine et d'huile blanche de résine : 



MÉLANGE 
non 
distUIé 
Essence de térében- 
thine seule .... — 6r,26 
Essence de térében- 
thine -h 5 p. 100 
d'huUe blanche. . — 55%30 — 68%27 



PRODUITS FRACTIONNÉS 
I«=50«c2«=a50oc 3«— 50«5 4«as30e« réli4l=70 

-68%20 — 66»,9 — 65%44 — 64«,8 — 5i%5 
.66»,46 — 66»,20 — 64»,5 — 24o,4 



Détermination de V indice de réfraction (A. J. Zune. Mon. scientif., 
1892, p. 794). — 100 ce. d'essence sont distillés dans un petit ballon 
muni d'un réfrigérant. On recueille successivement trois portions 
d'essence de 25 ce. chacune, la quatrième restant dans le bsillon, et 
on procède à la détermination des indices de réfraction de chacune 
de ces parties. Gomme les huiles de résine ne commencent à distiller 
que vers 300*» et que les essences de résine renferment toujours une 
forte proportion d'hydrocarbures distillant au delà de 200 à 250^, la 
majeure partie de ces produits s'accumule dans le dernier quart de 
la distillation sur lequel on peut observer une augmentation sensible 
de la valeur de l'indice de réfraction . 



Essence de térébenthine .... 

— américaine 

— de résine 

Huile de résine . 

Essence de térébenthine -f 2 p. 100 
d'huile de résine. 
Premier quart de la distillation . 
Dernier quart de la distillation . 



INDICES nD AUX TEMPÉRATURES DE .* 



15o 



1,47303 à 1,47460 

1,47282 
1,47991 à 1,48623 
1,51468 à 1,58517 



1,47191 
1,47903 



20o 



1,46847 à 1,47416 



1,51096 à 1,58517 



Essai par distillation, — Dans le cas d'une falsification reconnue 
par l'un ou l'autre des deux procédés précédents, on peut déterminer 
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si la fraude résulte d'une addition d'essence de résine ou d'huile de 
résine de la façon suivante : 

On distille dans un ballon muni d'un réfrigérant 200 à 250 c. c. 
d'essence. On recueille les 25 premiers centimètres cubes qu'on dis- 
tille de nouveau dans un petit ballon . On reçoit dans un tube à essai 
les 10 premiers centimètres cubes et on les agite avec 2 ou 3 c. c. d'acide 
chlorhydrique concentré. Si l'essence est pure ou mélangée d'huile de 
résine, l'acide ne prend qu'une coloration jaune pâle, si au contraire 
l'essence contient de l'essence de résine, l'acide prend bientôt une 
coloration brune qui devient presque noire après quelques heures. 
Cette réaction est encore sensible avec 1 p. 100 d'essence de résine. 

Recherche de l'huile et de l'eBsence de pétrole (Ârmstrong. Dingler's 
Polytechntsches, p. 155, 246, et Mon. Scientif.^ 1883, p. 695).— On dis- 
tille l'essence dans un courant de vapeur, si l'on obtient un résidu de 
plus de quelques dixièmes pour cent du poids de l'essence employée, 
celle-ci contient très probablement du pétrole que l'on décèle par la 
fluorescence du résidu et son insolubilité dans l'acide nitrique qui 
dissout facilement les parties oxydées non volatiles de l'essence. 

Pour rechercher l'essence de pétrole, on traite l'essence par de 
l'acide sulfurique étendu (2 vol. SO*H* pour 1 vol. H^O) ; en opérant 
à froid, la majeure partie de l'essence de térébenthine se polymérise, 
une faible proportion se transforme en cymène. On distille dans un 
courant de vapeur d'eau et on reprend le produit distillé par de l'acide 
sulfurique (4 vol. SO^H^ pour 1 vol. H^O). Une nouvelle distillation 
dans un courant de vapeur ne fournit, avec une essence de térében- 
thine pure, pas plus de 4 à 5 p. 100 d'huile entraînée, une proportion 
plus grande indiquerait une falsification par de l'essence de pétrole. 

Burton (Mon. Scientif., 1891, p. 50) indique pour la recherche et 
le dosage de l'huile de pétrole la méthode suivante : Dans un ballon 
muni d'un réfrigérant ascendant, on introduit 300 c. c. d'acide azo- 
tique fumant (d = 1,4) et au moyen d'une boule à robinet on y fait 
arriver lentement 100 c. c. d'essence. L'action est très vive et doit être 
modérée par un courant d'eau froide. L'opération terminée, le pétrole 
surnage, on le lave à l'eau bouillante et on en détermine le volume. 



THE 



Le thé du commerce est préparé avec les feuilles du Thea chinen- 
sis. Le thé vert est obtenu en desséchant les feuilles immédiatement 
après la récolte, sur des plaques de fer chauffées. Le thé noir est 
obtenu de la même façon, mais avec des feuilles ayant subi en tas la 
fermentation pendant quelque temps. 

Le thé est l'objet de falsifications nombreuses. Les plus fréquentes 
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consistent dans l'emploi de feuilles ayant déjà servi et en partie épui- 
sées, ou encore de feuilles étrangères à l'arbre à thé ; il est quelquefois 
additionné de matières minérales pu encore de matières colorantes 
destinées à lui donner une plus belle apparence ; enfin on lui ajoute 
aussi des matières astringentes telles que le cachou. 

Le thé connu sous le nom de thé-lie est un mélange de poussières 
de thé, d'oxyde de fer, d'argile, etc.. agglomérés en petites masses 
irrégulières avec de la gomme ou de l'amidon. Ce thé se réduit en 
poudre dans l'eau bouillante. 

Dosage de la théine. — Procédé Mulder, — On épuise 5 gr. de thé 
pendant une demi-heure, à trois ou quatre reprises, avec de l'eau 
bouillante. Le liquide filtré est évaporé à consistance sirupeuse, addi- 
tionné de magnésie et évaporé à sec, puis trituré à plusieurs reprises 
avec de l'éther (environ 300 ce). On évapore la solution éthérée et 
le résidu desséché et pesé donne la théine . Rudolfweyrich remplace, 
dans ce procédé, l'éther par le chloroforme. 

Procédé Paul et Cownley, — 5 gr. de thé sont mouillés avec de l'eau 
chaude et mélangés à 1 gr. d'hydrate de chaux. On sèche au bain- 
marie et on épuise par de l'alcool à 86°. La liqueur filtrée est évapo- 
rée à bO c c, additionnée de quelques gouttes d'acide sulfurique qui 
précipite la chaux, puis filtrée et agitée à plusieurs reprises avec du 
chloroforme dont il faut employer 200 c c, en 5 ou 6 fois. On agite la 
solution chloroformique avec de la soude très diluée qui la décolore 
ou la fait évaporer et le résidu, desséché et pesé, donne la théine. 

Le thé à l'état sec renferme de 3,43 à 4,96 p. 100 de théine. 

Dosage des cendres. — 5 gr. de thé sont incinérés dans une capsule 
de platine à la température la plus basse possible et on pèse le résidu. 
La dose de cendres ne doit pas dépasser 7 p. 100, une proportion plus 
grande indiquerait une addition de substances minérales dont les 
plus employées sont la magnésie, le gypse, la craie, la plombagine, le 
kaolin ou l'oxyde de fer magnétique. 

Il est, en général, utile de déterminer la proportion de cendres 
solubles. A cet effet on traite les cendres résultant de l'incinération 
de 5 gr. de thé par l'eau bouillante, on filtre, on lave le résidu et 
la liqueur filtrée est évaporée à sec et calcinée, on ajoute au résidu 
un peu de carbonate d'ammoniaque, on calcine de nouveau et on 
pèse. Si le thé a été falsifié par des feuilles ayant déjà servi, ou 
par des feuilles étrangères à l'arbre à thé, la proportion de cendres 
solubles est très différente de celle fournie par le thé pur. 

D'après M. J. Shéridan, le thé donne de 5,40 à 7,65 de cendres totales 
et de 2,95 à 3,75 de cendres solubles dans l'eau. Si le thé a été mouillé 
avec de l'eau de mer, la proportion de cendres solubles se trouve 
augmentée, mais on peut aisément la déceler par un dosage de chlore. 

D'après Wigner, un échantillon de thé qui n'avait été que légère- 
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ment humecté d'eau de mer renfermait 0,17 à 0,23 de chlorure de 
sodium, tandis qu'un autre échantillon qui en avait été complètement 
mouillé pendant 15 jours en contenait 3,08 p. 100. Dans le thé pur, la 
proportion de chlorure de sodium ne dépasse pas 0,108 p. 100. 

Dosage de Textrait. — On fait bouillir 2 gr. de thé avec de Feau,. 
on jette le tout sur un filtre taré, on épuise le résidu avec de Teau 
bouillante, on sèche le filtre et on le pèse. La différence avec le poids 
primitif donne les matières solubles, dont la proportion varie de 40 
à 50 p. 100. Les thés épuisés donnent une quantité d'extrait beaucoup 
plus faible, ce qui permet facilement de les reconnaître. 

Dosage du tannin et recherche du cachou. — M. Eder indique la 
méthode suivante pour le dosage du tannin dans le thé : on fait 
bouillir pendant 45 minutes 2 gr. de thé avec 100 c. c. d'eau, on filtre 
et on répète trois fois la même opération. Les liqueurs filtrées sont 
réunies et précipitées à l'ébuUition par 25 ce. d'une solution d'acé- 
tate de cuivre à 5 p. 100. On recueille le précipité de tannate de cuivre 
sur un filtre, on le lave, on le sèche et on l'incinère. Le poids d'oxyde 
de cuivre obtenu, multiplié par 1,306, donne la proportion de tannin 
correspondante. 

D'après C.-M. Gaines (Pharm, Journ. (3), XXIII, p. 218), le thé ren- 
ferme de 9,90 à 13,01 de tannin p. 100. 

Pour déceler directement la présence du cachou M. Allen prend 
1 gr. de thé qu'il fait macérer avec 100 c. c. d'eau bouillante, et 
précipite le liquide filtré bouillant par de l'acétate neutre de plomb. 
A 30 c. c. de la liqueur filtrée, il ajoute cinq gouttes d'une solution 
neutre de nitrate d'argent et chauffe légèrement. Si le thé est pur, il 
ne se forme qu'un léger trouble grisâtre ou un précipité d'argent 
réduit, si, au contraire, le thé renferme du cachou il se produit un 
abondant précipité brun et le liquide prend une teinte jaunâtre. De 
même, si, à la solution filtrée après addition d'acétate de plomb, on 
ajoute une goutte de chlorure ferrique étendu on obtient, avec le thé 
additionné de cachou, un précipité vert clair et, avec le thé pur, 
une légère coloration rougeâtre due à la présence du sel de fer. 

Recherche des matières colorantes. — L'indigo et le bleu de Prusse 
additionnés de gypse sont quelquefois employés pour communiquer 
au thé une teinte verte et lui donner une plus belle apparence. Pour 
reconnaître la présence de ces colorants, on fait macérer le thé dans de 
l'eau, et on recueille le déj»ôt dense qui se forme au fond du verre. 
L'indigo se reconnaît à sa décoloration sous l'influence de l'acide 
nitrique. Pour la recherche du bleu de Prusse on traite le précipité 
par de la lessive de soude, on filtre, on acidulé la liqueur avec de 
l'acide chlorhydrique et on recherche la présence de ferrocyanure avec 
une solution de chlorure ferrique qui détermine la formation d'un 
précipité bleu. 
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Recherche de feuilles étrangères. — Les feuilles les plus employées 
pour falsifier le thé sont les feuilles de saule qui sont celles dont rem- 
ploi est le plus général, de camellia susangua, de sureau, de bouleau, 
de peuplier, d'orme, de cerisier, de framboisier, de groseillier, de 
mûrier, de prunier, de rosier, de caféier, d'aubépine, de pommier, de 
fraisier, de chêne, de frêne, de hêtre. La présence de ces feuilles dans 
le thé ne peut être décelée qu'au moyen du microscope. 

Quelquefois on rencontre dans le thé des fragments de fleurs de 
jasmin, de rosier, d'oranger etc.. ajoutées dans le but de parfumer 
le thé. Lorsque ces additions ne dépassent pas 2 à 3 p. 100, on ne doit 
pas les considérer comme une fraude. 



TOLUÈNE 

L'essai du toluène se fait exactement comme celui du benzène. (Voir 
Benzène.) 

TOLUIDINES 

Il existe trois toluidines : 

Orthotoluldine, — Liquide incolore se colorant en brun à l'air. Sa 
densité = 1,003 à 20o,2 et 0,998 à 25<',5. Elle bout à 198,5 {h = 735). 
Elle ne se solidifie pas à — 20<*. 
100 parties d'eau eu dissolvent 1,6 p. à 28° et 1,7 p. à 45°. 

Mélatoluidine, — Liquide incolore. Sa densité = 0,998 à 25°. Elle 
bout à 197°. 
Elle ne se solidifie pas à —13°. 
100 parties d'eau en dissolvant 0,44 p. à 13°. 

Paratoluidine , — Cristaux incolores fusibles à 45°. Elle bout à 200°. 

100 parties d'eau en dissolvent 0,35 p. à 11°. 

Dans le 'commerce on ne rencontre que l'ortho et la paratoluidine 
qui sont les seules employées pour la fabrication des matières colo- 
rantes. 

Les réactions suivantes permettent de distinguer ces deux tolui- 
dines : 

On dissout Le produit dans de l'acide sulfurique répondant à la 
formule SO^H^ + 211^0 et on y ajoute de l'acide chromique dissous 
dans le même acide. 

L'orthotoluidine donne une teinte bleue passant au rouge par addi- 
tion d'eau. 

La paratoluidine fournit une coloration jaune. 

Avec l'acide nitrique 
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L'orthotoluidine se colore en orange ou en brun. 

La paratoluidine donne une coloration bleue qui passe au violet, 
puis au rouge et, après quelques heures, au brun. 

On traite le produit par l'eau, on ajoute de l'éther, puis on agite le 
tout avec une solution de chlorure de chaux ; avec l'orthotoluidine 
l'eau se colore en jaune puis en brun et l'éther décanté, agité avec de 
l'eau additionnée d'acide sulfurique prend une belle couleur rouge 
violacé ; avec la paratoluidine il ne se produit aucune coloration. 

Dosage des tolnidines pures. — Le dosage des toluidines en solu- 
tion aqueuse peut se faire, comme celui de l'aniline, avec une liqueur 
acide normale, en se servant comme indicateur de rouge Congo. 
Chaque centimètre cube d'acide normal correspond à 0,107 de tolui- 
dine. 

Recherche de l'aniline. — L'échantillon est* traité par Peau, on 
ajoute de l'éther, puis on agite le tout avec une solution de chlorure 
de chaux. Si la toluidine renferme un millième d'aniline, l'eau se 
colore en bleu. Moins il y a d'aniline plus il faut ajouter du chlorure 
de chaux pour communiquer à l'eau une teinte sensible. 

Recherche de rorthotoluidine dans la paratolnidine. — On traite le 
mélange, comme précédemment, par l'eau, l'éther et le chlorure de 
chaux. On décante la couche éthérée et on l'agite avec de l'eau acidu- 
lée d'acide sulfurique qui, dans le cas de la présence d'orthotoluidine, 
prend une belle coloration rouge violacée très stable. Cette réaction 
est très sensible. 

Recherche de la paratoluidine dans rorthotoluidine. — Si la propor- 
tion de la paratoluidine est supérieure à 15 p. 100, on peut la déceler 
au moyen de l'acide nitrique pur bien exempt de chlore qui lui com- 
munique une belle coloration bleue passant au violet puis au rouge 
et enfin, après quelques heures, au brun. Mais si sa proportion est 
moindre, l'acide nitrique ne produit qu'une coloration jaune et il faut 
alors avoir recours aux procédés de dosage ci-après. 

Dosage de l'ortho et de la paratoluidine. •— Procédé Lunge (Che- 
mische Industrie, 1885, p. 74, et Soc, Chim., 1885 (2), p. 438). — Ce 
procédé est basé sur les différences de densité de l'ortho et de la 
paratoluidine. 

On peut opérer, soit avec un aréomètre très volumineux muni d'un 
thermomètre divisé en cinquième de degré, soit par la méthode 
du flacon, en opérant sur 100 ou 1000 c. c. ; on devra dans ce 
dernier cas faire usage d'une balance pouvant accuser la quatrième 
décimale. 

Il importe de tenir rigoureusement compte de la température, car 
la dilatation, pour un seul degré, atteint 0,0007, soit une différence 
de 7 p. 100. 
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DENSITÉ 


TENEUR 


DENSITÉ 


TENEUR 


DENSITÉ 


TENEUR 


à iS» 


en 


à 15» 


en 


àl5« 


en 


par rapport 


orthotoluidine 


par rapport 


orthotolui- 


par rapport 


orthotolui- 


à l'eau à 15» 


p. 100 


à l'eau à 15» 


dine p. 100 


à l'eau à 15» 


dine p. 100 


1,0037 


100 


1,0010 


77,5 


0,9983 


56,5 


1,0036 


99 


1,0009 


77,0 


0,9982 


56 


1,0035 


98 


1,0008 


76 


0,9981 


55 


1,0034 


97 


1,0007 


75 


0,9980 


54,5 


1,0033 


96 


1,0006 


74 


0,9979 


54 


1,0032 


95 


1,0005 


73 


0,9978 


53 


1,0031 


94 


1,0004 


72,5 


0,9977 


52,5 


1,0030 


93,5 


1,0003 


72 


0,9976 


51,5 


1,0029 


92,5 


1,0002 


71 


0,9975 


51 


1,0028 


91,5 


1,0001 


70 


0,9974 


50 


1,0027 


91 


1,0000 


69 


Densité à 20» 




1,0026 


90 


0,9999 


68,5 


KauTi?^' ' 




1,0025 


89,5 


0,9998 


68 




1,0024 


88,5 


0,9997 


67 


0,9939 


50 


1,0023 


88,0 


0,9996 


66,5 


0,9938 


49,5 


1,0022 


87,0 


0,9995 


65,5 


0,9937 


48,5 


1,0021 


86,5 


0,9994 


65 


0,9936 


48,0 


1,0020 


86 


0,9993 


64 


0,9935 


47,5 


1,0019 


85 


0,9992 


63 


0,9934 


46,5 


1,0018 


84,5 


0,9991 


62 


0,9933 


46 


1,0017 


83,5 


0,9900 


61,5 


0,9932 


45 


1,0016 


82,5 


0,9989 


61 


0,9931 


'44,5 


1,0015 


82 


0,9988 


60 


0,9930 


44 


1,0014 


81 


0,9987 


59 


0,9929 


43 


i,oai3 


80 


0,9986 


58,5 


0,9928 


42 


1,0012 


79,5 


0,9985 


58 


0,9927 


41 


1,0011 


78,5 


0,9984 


57,5 


0,9926 


40 



Pour les produits plus riches en paratoluidine qui sont pâteux ou 
solides à la température ordinaire, on les additionne d'une quantité 
connue d'une toluidine riche en ortho de composition connue, on 
opère comme précédemment et, par le calcul, on en déduit la com- 
position de la toluidine examinée. 

Procédé Bosentiehl modifié par Lorm& (Liebig^s. Ann, des Chetn.^ 
t. CLXXII, p. 190). — On dissout 4 gr. d'acide oxalique dans 1 litre 
d'éther pouvant renfermer de l'eau, mais abselument esôempt d'alcool 
et 1 gr. de paratoluidine pure dans 250 c. c. du même éther. On 
introduit 23 c. c. de la solution de paratoluidine correspondant à 
0^,1 de substance dans un petit matras de 100 c. c. et on y verse 
peu à peu la solution d'acide oxalique à l'aide d'une burette graduée. 
Vers la fin de la réaction on introduit dans le matras un fragment de 
papier de tournesol très sensible et on continue les. additions diacide 
oxalique jusqu'à ce que, au bout de 20 ou 30 secondes, le papier 



Digitized by LjOOQ IC 



396 TOLUIDINES 

devienne rouge. La quantité d'acide oxalique à employer dans ces 
conditions est de 20 à 25 c. c. correspondant à O»',! de parato- 
luldine. 

Le titre de l'acide oxalique une foi^ fixé, on opère de même avec 
le mélange d'ortho et de paratoluidine, en ayant soin d'arrêter l'opé- 
ration quand le papier de tournesol a pris, au bout du même temps 
(20 à 30 secondes), la même nuance rouge. Dans le premier cas, l'oxa- 
late de paratoluidine étant insoluble dans l'éther, le papier de tour- 
nesol ne rougit que lorsque l'acide oxalique est en excès ; dans le 
second cas, l'oxalate d'orthotoluidine étant soluble dans l'éther rougit 
le tournesol tout comme l'acide oxalique. L'orthotoluidine est dosée 
par différence. Ce procédé n'est applicable dans ces conditions que si 
le mélange ne renferme pas d'aniline. 

Pour obtenir des résultats exacts, il est indispensable de ne faire 
usage que d'éther absolument exempt d'alcool et de papier tournesol 
très sensible, que le titrage devra amener à une nuance qui, une 
fois déterminée, devra toujours être la même. En opérant toujours 
dans les mêmes conditions, l'erreur ne dépasse pas 1 à 2 p. 100. 

D'après Lorenz on peut encore, au lieu d'opérer par titrage, ajouter 
à la solution éthérée un excès d'acide oxalique. On filtre pour séparer 
l'oxalate de paratoluidine, la liqueur filtrée est évaporée et, dans le 
résidu repris par l'eau, on titre l'excès d'acide oxalique employé avec 
une solution titrée de soude. 

Procédé Schoen {Soc. Ind, de Mulhouse, 1888.) — On prend d'abord 
la densité du mélange ce qui permet de calculer approximativement 
la teneur en paratoluidine. (Voir Procédé Lunge.) Si la proportion 
de para dépasse 8 p. 100, on ajoute de l'orthotoluidine pure de ma- 
nière à ramener le titre au-dessous de ce taux et on tient compte 
de cette dilution dans le calcul ultérieur. 

On mélange ensuite 3 c. c. de la toluidine à essayer avec 2 c. c. d'a- 
cide chlorhydrique et 30 c. c. d'eau et l'on ajoute, après dissolution 
complète, 1 c. c. d'une solution saturée de bichromate de potassium. 
On laisse réagir une heure en agitant de temps en temps. 

Dans ces conditions, l'orthotoluidine pure donne une laque noire, 
tandis que le mélange d'ortho et de para donne, à côté d'un léger 
précipité brun, une solution colorée en rouge plus ou moins intense 
suivant la quantité de paratoluidine contenue dans le mélange. La 
même opération étant faite comparativement avec quelques mélanges 
types, contenant de 1 à 8 p. 100 de paratoluidine, on filtre et on 
compare les nuances au colorimètre. Une différence de coloration 
correspondant à un centième de paratoluidine en plus ou en moins 
est très sensible. 

Méthode de P. Schoop {Chemiker Zeitung, 1885, et Mon, Scientif., 
4886, p. 426). — On prend 10 c. c. du produit desséché sur de la 
potasse caustique auxquels on ajoute 10 c. c. d'anhydride acétique. 
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La première réaction terminée, on maintient le tout dans un ballon 
muni d'un réfrigérant ascendant, à la température de 140" pendant 
deux heures. On ajoute alors 30 c. c. d'acide acétique cristallisable, 
on verse la liqueur dans 400 c' c. d'eau, on lave le ballon avec 
200 c. c. d'eau chaude et on laisse refroidir la dissolution. Si le 
produit renferme beaucoup de paratoluidine, l'acétoparatoluidine se 
précipite aussitôt en fines aiguilles; lorsqu'il y a peu de parato- 
luidine, le dépôt ne se forme que lentement. Après deux jours, on 
filtre, on lave le précipité avec de l'eau acidulée au 1/10 d'acide acé- 
tique, on le sèche et on le pèse. Il doit fondre à 14oo. 

100 parties d'acétoparatoluidine correspondent à 71,8 parties de 
paratoluidine. D'après MM. Miniatti, Booth, Cohen, Haussermann, 
Weiler, ce procédé n'est applicable que dans les cas où la paratolui- 
dine est en forte proportion et atteint au moins 30 p. 100 du mélange. 



TOPINAMBOURS 

Dosage de l'eau et des cendres. — On opère comme pour la 
pomme de terre ou la betterave. 

Dosage des matières saccharifiables. — On procède exactement 
comme pour le dosage de l'amidon dans la pomme de terre par le 
procédé Sachsse, et on dose la glucose produite avec la liqueur de 
FehUng par la méthode pondérale de Soxhlet. Comme la transfbrma- 
tion en glucose des matières saccharifiables du topinambour est plus 
facile que celle de la fécule de pomme de terre, on peut réduire à 
une demi-heure ou une heure la durée de chauffage au bain-marie de 
la pulpe avec l'acide chlorhydrique. — On évite ainsi, en grande partie, 
la saccharification de la cellulose, et on peut considérer la glucose 
dosée comme provenant uniquement de la transformation du synan- 
throse, des glucoses préexistant et de la saccharification de linuline . 



TOURTEAUX ET GRAINES OLEAGINEUSES 

Dosage de l'eau et des cendres. — 100 gr. de la matière sont séchés 
à l'étuve à 100-105", la perte de poids donne la proportion d'eau. Le 
produit sec est ensuite incinéré dans une capsule de platine et le 
poids du résidu donne les cendres dans lesquelles il peut être utile de 
doser l'acide phosphorique et la potasse. 

Dosage de la matière grasse. — Les graines ou les tourteaux doi- 
vent d'abord être réduits en poudre fine ; sans cette précaution une 
certaine quantité de matière grasse peut rester emprisonnée dans les 
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cellules, et échapper au dosage. La pulvérisation des graines se fait 
plus facilement après que celles-ci ont été desséchées à 100-110<>. 

Pour le dosage, on prend 5 à 10 gr. de la matière pulvérisée que 
Ton introduit dans un flacon haut et étroit bouché à Fémeri, on y 
ajoute 100 c. c. d'éther de pétrole et on laisse le tout en contact pen- 
dant 24 heures en agitant à plusieurs reprises. On laisse poser, puis, 
à Taide d*une pipette, on prélève 20 ou 25 c. c. de liquide que Ton 
fait évaporer dans un verre de Bohème à parois cylindriques, on 
sèche le résidu à 100» et on pèse. L'erreur provenant de l'augmenta- 
tion de volume résultant de la dissolution de l'huile est en général 
néghgeable. 

Dans le cas où la liqueur ne se clarifie pas par le repos, on en pré- 
lève également à la pipette 20 à 25 c. c. que Ton filtre et on lave le 
filtre avec de l'éther de pétrole. Les liquides filtrés sont recueillis 
directement dans le vase où se fait l'évaporation. 

On peut aussi se servir de Vélatomètre de Berjot. 

Dosage des matières protéiques. — On dose l'azote sur 1 gr. de 
tourteau par la chaux sodée ou par la méthode de Kjeldahl et ou 
multiplie la quantité trouvée par 6,25. 

Détermination de la nature de la graine qui a fourni le tourteau. 

— Cette détermination ne peut en général se faire que par un exa- 
men microscopique. 

Cependant on peut reconnaître les tourteaux de graines de crucifères 
(moutarde, colza, etc.) par le myronate de potassium qu'ils renferment 
qui, sous l'influence de la myrosine, se dédouble en sulfocyanate 
d'allyle (essence de moutarde), glucose et sulfate de potassium. 

D'après Dicks, on délaye le tourteau dans de l'eau de façon à en former 
une bouillie claire que l'on maintient d'abord pendant 12 heures à 
37°, puis 9 heures à 50<». Si le produit renferme du tourteau de cruci- 
fères, on perçoit déjà très nettement l'odeur d'essence de moutarde. 
Dans tous les cas, on fait passer dans le mélange un courant d'air et 
on reçoit les vapeurs dans un tube de Will renfermant une solution 
alcaline de permanganate de potassium qui décompose le sulfocya- 
nate d'allyle entraîné et fournit de l'acide sulfurique. On vide le con- 
tenu du tube dans une capsule de porcelaine, on le sature avec de 
l'acide chlorhydrique et on évapore à sec. On reprend le résidu par 
de l'eau acidulée d'acide chlorhydrique et on dose dans la liqueur 
l'acide sulfurique à l'état de sulfate de baryum. 

Pour reconnaître la présence des tourteaux de crucifères, on peut 
encore appliquer la méthode de MM. Leeds et Everhart {Soc, chim., 
1883 (2), p. 253) et déterminer dans le tourteau les proportions de 
myronate de potassium et de sulfocyanate d'allyle qu'il renferme. 

A cet effet, le tourteau, étant desséché à l'étuve à 105®, est épuisé 
d'abord par de l'éther qui dissout l'huile, puis par de l'alcool bouil- 
lant cleiidu de son volume d'eau qui s'empare du myronate de potas- 
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sium et du sulfocyanate d'allyle et laisse un résidu de myrosine, de 
cellulose et de matières minérales. La liqueur alcoolique est évaporée 
dans une capsule de platine tarée et le résidu séché à 105^ est pesé ; 
par la calcination on détruit alors la matière organique et l'on pèse 
de nouveau ; le sulfate de potassium qui forme le résidu permet de 
calculer la proportion de myronate de potassium et, par différence, 
on obtient la proportion de sulfocyanate de sinapine. Dans les tour- 
teau^t de colza la proportion de myronate de potassium est toujours 
beaucoup moindre que dans les tourteaux de moutarde. 

Pour déceler dans un tourteau la présence du tourteau de ricin, 
MM. Pollet, Lacombe et Lescœur {Journ. Ph. et Ch., 1893, t.XXVIII, 
p. 538) indiquent la méthode suivante : on épuise le tourteau par 
du sulfure de carbone et on fait évaporer. Dans l'huile ainsi extraite 
on reconnaît la présence de l'huile de ricin à sa solubilité dans l'al- 
cool, les autres huiles y étant insolubles, et à son action sur la lumière 
polarisée. Gomme l'huile est en général colorée, il est préférable de 
faire l'examen polarimétrique, non pas directement sur l'huile, mais 
sur sa solution alcoolique. L'huile de ricin pure, examinée au saccha- 
rimètre dans un tube de 20 cent., donné une déviation de 40° à 
droite. 



VALÉRIANIQUE (ACIDE) 

L'acide valérianique du commerce peut renfermer de l'eau, de l'al- 
cool ordinaire, de l'alcool amylique et de l'acide butyrique. 

L'eau, l'alcool ordinaire et l'acide butyrique sont reconnus par dis- 
tillation, en tenant compte de leur température d'ébullition. L'opé- 
ration peut se faire dans un ballon muni d'un tube à fractionnement 
et d'un réfrigérant. Si l'acide contient de l'eau, le point d'ébullition 
se maintient d'abord entre 99,8 et 100 et le produit distillé se sépare 
en deux couches, la couche supérieure est de l'acide hydraté et la 
couche inférieure une dissolution aqueuse de l'acide. A partir de 100°, 
la température s'élève rapidement jusqu'à 163°, température de dis- 
tillation de l'acide butyrique, puis atteint 175° qui correspond au 
point d'ébullition de l'acide valérianique. 

L'alcool amylique pourra être reconnu en saturant par du carbo- 
nate de sodium les produits ayant distillé avant 1 63°. Les acides bu- 
tyrique et valérianique sont transformés en sels solublês dans l'eau et 
l'alcool amylique remonte à la surface sous forme d'une couche hui- 
leuse. 
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VALÉRIANATES 



Le valérianate d'ammoniaque est en cristaux blanes très solubles 
dans l'eau, l'alcool et Téther. A l'air il se colore, perd de Tammoniaque 
et attire Thumidité. 

Le valérianate de fer est une poudre rouge brique, insoluble dans 
Teau, soluble dans Talcool. 

Le valérianate de zinc est en paillettes nacrées solubles dans Teau 
et Talcool. 

Essai. — La principale fraude dont sont l'objet les valérianates 
consiste dans remploi, lors de leur fabrication, d'un mélange d'acide 
valérianique et d'acide butyrique en place d'acide valérianique pur. 

On prend 10 gr. du valérianate que l'on décompose par de l'acide 
chlorhydrique, l'acide valérianique mis en liberté remonte à la surface, 
on le décante, on le pèse,*puis on le soumet à la distillation. Il passe 
d'abord entre 99 et 100° un mélange d'eau et d'acide, puis le thermo- 
mètre monte rapidement. Si le produit ne renferme que de l'acide 
valérianique, la température atteint rapidement 175° ; si, au contraire, 
il renferme de l'acide butyrique, celui-ci distille d'abord entre 163 
et 170°. 



VANILLE 

La vanille renferme un principe aromatique particulier, la vanilline 
ou aldéhyde vanillique auquel elle doit ses propriétés. 

La vanille la plus estimée est celle qui est recouverte d'une sorte 
de giv7'e formé de petits cristaux brillants de vanilline. 

On trouve quelquefois dans le commerce des gousses de vanille 
dont on a extrait la vanilline par un traitement à l'alcool, et à la sur- 
face desquelles on a produit un givre artificiel en les roulant dans de 
l'acide benzoïque. 

Pour déceler cette fraude, on détache de la surface de la gousse 
quelques parcelles du givre qui la recouvre et on en prend le point 
de fusion. L'acide benzoïque fond à 120°, tandis que la vanilline fond 
à 81-82°. En outre, la vanilline donne avec le perchlorure de fer une 
coloration bleue et avec l'acide sulfurique additionné d'une trace 
d'acide nitrique une coloration écarlate. 

Dosage de la vanilline (Tiemann et Haarmann. Zeù. f. a. Ch.^ 
1875, p. 350). — 30 à 50 gr. de vanille réduite en menus fragments 
sont épuisés d'abord par un litre et demi d'éther, puis 800 c. c 
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à 1000 c. c. et enfin 500 à 600 c. c. Les solutions éthérées sont réunies 
et concentrées par distillation à 150 c. c. ou 200 c. c. Le résidu est 
agité avec 200 c. c. d'un mélange à parties égales d'eau et d'une solu- 
tion concentrée de bisulfite de sodium qui s'empare de la vanilline. 
On sépare la couche éthérée surnageante, on l'agite à nouveau avec 
100 c. c. de la solution de bisulfite, puis on réunit les deux solutions 
salines que l'on agite avec de l'éther pour les débarrasser complète- 
tement de toutes les matières résineuses étrangères. On décante 
l'éther et on introduit la liqueur dans un ballon où on la décompose 
par un léger excès d'acide sulfurique étendu (3 vol. d'acide concentré 
pour 5 vol. d'eau). Il se dégage de l'acide sulfureux dont, on chasse 
les dernières portions par un courant d'hydrogène. On épuise le 
liquide en deux ou trois fois avec 500 ou 600 c. c. d'éther. La vanilline 
mise en liberté se dissout, on distille l'éther à basse température et le 
résidu, abandonné à l'évaporation, laisse déposer la vanilline fusible 
à 81° qu'on sèche sous une cloche en présence d'acide sulfurique et 
qu'on pèse. 

Les bonnes vanilles contiennent en moyenne de 1,5 à 2,5 p. 100 de 
vanilline. 

La vanille du Mexique renferme 1,32 à 1,56 p. 100 de vanilline 

— de Bourbon — 1,91 à 2,48 — — 

— de Java — 1,56 à 2,75 — • — 

11 existe une vanille des Antilles qui contient de la vanilline 
mélangée à une autre aldéhyde, probablement de l'aldéhyde benzoïque. 
Cette vanille a une odeur d'héliotrope. 



VANILLINE 

La vanilline ou aldéhyde vanillique constitue le principe aroma- 
tique de la vanille. On la prépare aujourd'hui artificiellement pour 
les usages de la parfumerie et de la confiserie. 

Elle est en aiguilles fusibles à 81-82<', soluble dans 90 parties 
■ d'eau à 14® et dans 20 parties d'eau à 75°, dans 4,4 parties d'alcool 
à 0,803 et dans 6,24 parties d'éther. 

Elle se combine avec les bisulQtes alcalins, mais sans donner de 
produit cristallisé. 

Le perchlorure de fer la colore en bleu ; 

L'acide sulfurique pur la colore en jaune ; 

L'acide sulfurique, additionné d'une trace d*acide nitrique, la 
colore en écarlale. 

On peut employer pour son dosage la méthode indiquée pour le 
dosage de la vanilline dans la vanille. (Voir Vanille.) 

DICT. SUBST. ORGAN. 26 
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La vanilline est quelquefois falsifiée par de Tacide benzoïque. Cette 
fraude peut se reconnaître au microscope. On peut encore traiter le 
produit par une solution de carbonate de sodium, s'il renferme de 
Tacide benzoïque, celui-ci se dissout et, dans la liqueur filtrée, préci- 
pite par addition d'acide chlorhydrique. 



VASELINE 



Il existe deux sortes de vaselines : 

La vaseline naturelle^ préparée avec les résidus de la distillation du 
pétrole, et la vaseline artificielle j formée d'un mélange de 3 parties 
d'huiles lourdes et 1 partie de paraffine. 

On les dislingue aux caractères suivants : 

La vaseline naturelle fond à 30-31° ; sa densité est de 0,8785 à 
0,8809. 

Quand on la chaulTe, elle perd peu à peu son aspect de savon 
transparent pour passer à l'état de liquide d'abord épais, puis fluide ; 
par le refroidissement, elle s'épaissit de plus en plus et reprend la 
consistance de savon transparent sans que l'on puisse apercevoir la 
moindre apparence de cristallisation. Au contraire, la vaseline arti- 
ficielle perd peu à peu, sous l'influence de la chaleur, son aspect de 
graisse fondue pour passer à l'état savonneux, puis, brusquement, se 
change en liquide. Par le refroidissement, elle devient grenue. 

Examinées au viscosimètre d'Engler, elles donnent les résultats 
suivants (viscosité de l'eau = 1) : 

à 450 à 50O à 80° à lOO^ 

Vaseline naturelle 4,8 3,7 2,1 1,6 

Vaseline artificielle Ne coule pas Ne coule pas 1,5 1,2 

La vaseline, quelle que soit sa provenance, pour pouvoir être 
employée aux usages médicamenteux, ne doit pas se colorer par 
agitation avec de l'acide sulfurique, elle doit être neutre aux réac- 
tifs colorés et n'entrer en ébullition qu'à une température voisine 
de 360^ 



VERNIS 



Les vernis sont des solutions d'une résine (copal, sandaraque, 
gomme laque, résine élemi, colophane, etc.) dans un mélange d'huile 
de lin cuite et d'essence de térébenthine ou dans de l'essence seule, de 
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Falcool, du méthylène, de la benzine, ou de l'essence ou de l'huile de 
pétrole . 

Pour doser l'essence, les alcools, la benzine ou le pétrole, on 
soumet 2 gr. du vernis étalé en couche mince dans un flacon taré 
chauffé à 100 ou 120° à l'action d'un courant de gaz carbonique sec, 
la perte de poids donne la proportion des principes volatils. Pour en 
déterminer la nature, on peut distiller une certaine quantité de 
vernis dans un courant de vapeur. Les alcools restent en solution 
dans l'eau de la distillation, tandis que l'essence de térébenthine, 
la benzine ou le pétrole surnagent. On peut distinguer ces trois 
hydrocarbures en les agitant avec de l'acide sulfurique concentré. 
Avec l'essence de térébenthine, il se produit un fort dégagement de 
chaleur avec production d'acide sulfureux. Avec la benzine et le 
pétrole, la réaction est à peu près nulle, mais si l'on chauffe le 
mélange au bain-marie, la benzine se dissout eu se transformant en 
dérivé sulfoné soluble dans l'eau, tandis que le pétrole reste inattaqué 
et surnage. 

Pour le dosage de l'huile qui accompagne la résine, on chauffe 
d'abord le vernis pour éliminer tous les principes volatils qu'il con- 
tient, puis on le soumet au même traitement que celui indiqué pour 
le dosage des résines dans les huiles végétales. (Voir Huiles végé- 
tales,) 

Dans le cas de vernis à l'alcool, pour rechercher si l'alcool 
employé est de J'alcool dénaturé, M. Bardy indique la méthode sui- 
vante : on prend 11 c. c. de vernis, on les distille à sec dans un petit 
ballon, en recueillant les vapeurs dans un matras de 100 c. c. conte- 
nant de l'eau. Loi-sque la distillation est achevée, on verse le produit 
distillé dans un matras de 1 litre, on complète le volume avec de 
l'eau et on procède à l'essai de la même manière que s'il s'agissait de 
l'essai d'un méthylène. (Voir Méthylène.) 



VIN 



Détermination du degré alcoolique. — On remplit de vin l'éprou- 
vette d'un appareil Salleron ou Rousseau et Lelièvre, on le neutralise 
par addition d'eau de chaux, on en vide le contenu dans l'alambic en 
y joignant l'eau de lavage de l'éprouvette, on remonte l'appareil, et 
on place l'éprouvette sous l'oriflce de sortie du serpentin. On distille 
jusqu'à ce que le liquide recueilli dans l'éprouvette ait atteint le 
trait marqué 1/2, on complète avec de l'eau le volume primitif, on 
agite et on prend le degré alcoométrique en ayant soin de tenir 
compte de la température. {Voir Alcoométrie,) 

On peut aussi se servir de l'ébullioscope Malligand. 
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Dosage de l'extrait sec. — On se sert de capsules cylindriques à 
fond plat en platine de 70 mill. de diamètre sur 23 mill. de hauteur 
et préalablement tarées. On y introduit 25 c. c. de vin et on les place 
sur des grilles affleurant exactement l'eau d'un bain-marie à niveau 
constant. Au bout de sept heures, on retire les capsules, on les laisse 
refroidir dans un dessiccateur à acide sulfurique et on les pèse. 
L'augmentation de poids trouvée, multipliée par 40, donne la propor- 
tion d'extrait sec par litre. 

Gomme les matières volatiles et une partie de la glycérine ont été 
éliminées par cette opération, il importe, pour obtenir des résultats 
comparables, d'opérer toujours dans les mêmes conditions. 

Les vins doux doivent au préalable être étendus d'eau de manière à 
ne laisser que 20 à 30 gr. d'extrait sec par litre. 

VŒnobaromètre Houdard peut être employé pour la détermi- 
nation rapide de l'extrait sec des vins non sucrés. On place le vin 
dans une éprouvette et on y plonge l'œnobaromètre en même temps 
qu'on détermine exactement la température du liquide ; on lit le 
degré de l'instrument qui est tangent à la partie supérieure du 
ménisque. Connaissant le degré alcoolique du vin on en déduit, à 
Taide de tables jointes à l'appareil, sa teneur en extrait par litre. Les 
résultats sont exacts lorsqu'on opère sur des vins complètement 
fermentes, mais sont erronés lorsqu'il s'agit de vins renfermant 
encore une certaine quantité de sucre. 

Dosage de l'extrait dans le vide. — On se sert de vases cylindriques 
en verre à fond plat de 55 mill. de diamètre et de 15 mill. de hau- 
teur ; on y introduit 10 c. c. de vin et on abandonne le vase pendant 
quatre jours, en présence d'acide sulfurique, sous une cloche dans 
laquelle on a fait le vide; on remplace l'acide sulfurique par de 
l'anhydride phosphorique et, au bout de vingt-quatre heures, on 
pèse. 

Pour les vins riches en sucre il est utile, comme dans le cas de la 
détermination de l'extrait sec, de les étendre d'une quantité d'eau 
déterminée avant de les soumettre à l'évaporation. 

Dans le but d'activer l'évaporation des vins dans le vide, M. Peter 
fait usage de verres de montre de 8 cent, de diamètre, dans lesquels 
il place un filtre sans plis de 35 mill. de diamètre découpé en huit 
secteurs par des incisions allant presque jusqu'au centre. Chaque 
rondelle de papier, après avoir été abandonnée jusqu'à complète 
dessiccation sous une cloche en présence d'acide sulfurique, est placée 
ouverte entre deux verres de montre maintenus par une pince. La 
tare faite, on verse sur la rondelle 5 c. c. de vin et on place le verre 
de montre sous la cloche à vide en présence d'acide sulfurique. Au 
bout de dix-huit heures la dessiccation est complète, on remet le 
second verre de montre sur le premier et on pèse. 

La différence entre le poids de l'extrait sec à 100^ et celui de 
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l'extrait dans le vide donne une approximation sur la teneur en 
glycérine du vin. 

Dosage des cendres. — L'extrait sec, résultant de Tévaporation 
des 25 c. c. de vin dans la capsule de platine, est calciné, d'abord 
sur un bec Bunsen, puis au moufle au rouge sombre. Le poids du 
résidu, multiplié par 40, donne la proportion par litre des cendres 
du vin. 

Le poids des cendres varie en général du huitième au dixième du 
poids de l'extrait sec. 

Normalement, les cendres du vin doivent être plus ou moins alca- 
lines et faire effervescence au contact d'eau acidulée. Si elles étaient 
neutres, cela prouverait que le vin a été fortement plâtré. 

Dosage du chlorure de sodium. — On traite par l'eau les cendres 
obtenues précédemment et, sans filtrer, on introduit le tout dans un 
verre, on y ajoute quelques gouttes d'une solution de chromate de 
potassium, puis, à l'aide d'une burette graduée, on y verse peu à 
peu une solution de nitrate d'argent à 58'',862 de AzO^Ag par litre jus- 
qu'à coloration rouge . Comme on opère sur les cendres résultant de 
l'incinération de 25 c. c. de vin, le nombre de centimètres cubes em-. 
ployés multiplié par 0,04 donne la proportion de chlorure de sodium 
par litre que renferme le vin. 

On admet qu'un vin renfermant plus de 0«%2 de chlorure de sodium 
par litre a subi l'opération du salage. Si la proportion de sel est 
supérieure à 1 gr. par litre, le vin est considéré comme falsifié. 

Dosage du sulfate de potassium par pesée. — On introduit 50 c. c. 
de vin dans un vase de Bohême, on ajoute environ 5 c. c. d'acide 
chlorhydrique, on chauffe jusqu'à l'ébuUition, puis on y verse 10 c. c. 
d'une solution au 1/10 de chlorure de baryum. On laisse poser, on 
filtre et on lave le précipité de sulfate de baryum à l'eau bouillante 
jusqu'à ce que l'eau de lavage ne présente plus de réaction acide. On 
fait sécher le filtre, on le calcine dans une capsule de platine tarée, 
on traite le résidu par 2 gouttes d'acide nitrique et 1 goutte d'acide 
sulfurique, on calcine de nouveau et on pèse. Le poids obtenu, mul- 
tiplié par 0,747, puis par 20, donne la proportion par litre de 
sulfate de potassium. 

D'après M. Marty les vins naturels non plâtrés renferment au 
maximum 0,583 de sulfate de potassium par litre. 

Dosage du sulfate de potassium par liqueurs titrées. — Ce procédé 
permet d'évaluer avec une approximation souvent suffisante le degré 
de plâtrage du vin. 

On se sert d'une solution titrée renfermant 5^", 608 de chlorure de 
baryum (BaCl^ + IPO) et 100 c. c. d'acide chlorhydrique par litre. 
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Dans un tube à essai on introduit 20 c. c. de vin et 5 c. c. de la 
liqueur titrée de chlorure de baryum. 

Dans un second tube on verse 20 c. c. de vin et 10 c. c. de la même 
liqueur. 

On agite, on laisse poser vingt-quatre heures, on filtre et on observe 
si les liquides filtrés précipitent encore par une nouvelle addition de 
chlorure de baryum. 

Si le liquide filtré du premier tube ne donne pas de précipité, 
c'est que la dose de sulfate de potassium est inférieure à 1 gr. par 
litre. 

Si ce même liquide précipite par le chlorure de baryum, mais que 
celui du second tube reste clair, c'est que la dose de sulfate de 
potassium est comprise entre 1 et 2 gr. par litre. 

Enfin, si le liquide du deuxième tube donne un précipité, on en 
conclut que la dose de sulfate de potassium est supérieure à 2 gr. 
par litre. 

En prenant 10 tubes avec 20 c. c. de vin, à chacun desquels on 
ajoute 5 c. c, 5*^%5, 6, 6",6... de solution titrée de chlorure de 
baryum, on peut doser le sulfate de potassium à 1 décigrammeprès. 

Dosage de la crème de tartre. — Procédé de MM, Bet'thelot et Fleu- 
rieu, — On verse dans un matras 20 c. c. de vin et 80 c. c. d'un 
mélange à volumes égaux d'alcool absolu et d'éther, on bouche et on 
laisse déposer quarante-huit heures. On décante le liquide sur un 
petit filtre sans plis et on lave à plusieurs reprises le précipité resté 
dans le matras avec le mélange d'alcool et d'éther qu'on jette sur le 
filtre jusqu'à ce que le liquide de lavage soit neutre On met alors le 
filtre égoutté dans le matras où se trouve la crème de tartre, on 
ajoute de l'eau chaude et, sans se préoccuper du papier du filtre, on 
titre la liqueur avec une solution décinormale de soude en se ser- 
vant de phtaléine du phénol comme indicateur. Le nombre de cen- 
timètres cubes employé, multiplié par 0,0188 et par 50, donne la 
proportion de crème de tartre contenue dans un litre de vin à laquelle 
il convient d'ajouter 0»%2 pour tenir compte de la solubilité de la 
crème de tartre dans la liqueur éthéro-alcoolique. 

Dosage de l'acide tartrique libre. — A 20 c. c. de vin on ajoute 
2 à 3 centigr. de cristaux d'acétate de potassium, on précipite le tartre 
par le mélange éthéro-alcoolique et on continue le dosage comme 
celui de la crème de tartre. 

L'excès de tartre obtenu en plus de celui dosé sans addition 
d'acétate de potassium, multiplié par 0,7977 et par 50, donne la 
proportion d'acide tartrique libre par litre de vin. 

Dosage de l'acidité totale. — On additionne 10 c. c. de vin de 200 
à 300 c. c. d'eau et on y ajoute quelques gouttes d'une solution de 
phtaléine du phénol, puis, à l'aide d'une burette graduée, on y verse, 
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en agitant, une solution de soude décinormale jusqu'à coloration 
rose. Le nombre de centimètres cubes employés, multiplié par 0,40, 
donne Tacidilé du vin exprimée en acide sulfurique SO^H"^. En 
Allemagne, Tacidité s'exprime en acide tartrique. On l'obtient sous 
cette forme en multipliant par i ,53 l'acidité exprimée en acide sulfu- 
rique. 

Dosage des acides volatils. — On sature ^0 c. c. de vin par de l'eau 
de chaux, on chasse l'alcool en évaporant jusqu'à moitié du^ volume 
primitif, et le résidu, additionné d'acide phosphorique, est distillé 
à sec. Dans le produit distillé, on dose les acides volatils au moyen 
de la solution décinormale de soude en présence de phtaléine du 
phénol. 

Dosage des acides volatils libres. — On sature exactement 50 c. c. 
de vin par un volume connu d'eau de chaux ou de baryte titrée, on 
chasse l'alcool par évaporation et, après refroidissement, on ajoute au 
résidu un volume d'acide sulfurique titré correspondant exactement 
à la quantité d'eau de chaux ou de baryte employée. On distille à sec, 
et, dans le produit distillé, on dose les acides volatils comme précé- 
demment. 

Dosage des matières réductrices. — On traite 100 c. c. de vin par* 
25 gr. de noir animal lavé et calciné et on prolonge le contact pen- 
dant une demi-heure à 1 heure jusqu'à décoloration. On arrive ainsi 
à éliminer complètement, par une digestion suffisamment prolongée, 
la totalité du tannin et même de la. matière colorante et à éviter 
ainsi leur action réductrice. 

On filtre, et, dans la liqueur filtrée, on dose les matières réductrices, 
que l'on exprime en glucose, par la méthode volumétrique (voir SaC' 
charimélrié) en opérant sur 10 c. c. de liqueur de Fehling correspon- 
dant à 0,0526 de glucose. Soit n le nombre de centimètres cubes de 
vin décoloré employés, la quantité de sucre réducteur contenue par 
litre de vin sera donnée par la formule 

0,0526 X 1 000 



D'après Vogel,les vins contenant jusqu'à 5 p. 1000 de sucre peuvent 
perdre à ce traitement jusqu'à 0,3 p. 1000 de sucre. Mais cette perte 
est généralement moindre lorsque la dose du tannin contenu dans le 
vin est elle-même faible. Avec 0,9 de tannin par litre, l'erreur ne 
dépasse pas 0,01 de sucre par litre, ce qui est négligeable. 

Ce procédé, est dans tous les cas préférable à celui qui consiste à 
précipiter le vin par une solution d'acétate de plomb qui, lorsqu'il est 
employé à dose élevée, peut produire dans le dosage du sucre des 
erreurs en trop pouvant atteindre jusqu'à 0,4 p. 1000. 
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Dosage du tannin. — La plupart des procédés proposés pour le 
dosage du tannin du vin donnent des résultats trop forts, les réactifs 
employés agissant non seulement sur le tannin, mais encore sur 
diverses matières extractives mal définies que le vin renferme. On 
obtient de meilleurs résultats en déterminant la précipitation du 
tannin au moyen de matières animales ou de tissus animaux. 

Procédé à la gélatine (Mûntz. Analyse chimique. Encyclop. Fremy, 
p. 375). — On prépare une solution de 1 gr. de tannin pur dans 
200 c. c, d'eau, et, d*autre part, une solution de gélatine telle que 
10 c. e. de cette dernière soient précipités par 20 c, c. de la première, 
correspondant à 0^^ ,1 de tannin. 

Pour fixer le titre, on mesure 20 c. c. de la solution de tannin qu'on 
étend de deux fois son volume d'eau, puis on y ajoute 20 à 25 gouttes 
d'acide chlorhydrique et quelques centimètres cubes d'une bouillie 
épaisse de sulfate de baryum qui a pour but de favoriser le dépôt du 
tannate de gélatine. 

A l'aide d'une burette graduée, on verse la solution de gélatine 
dans la solution de tannin ; la fin de la réaction est indiquée de la 
manière suivante : sur une feuille de papier noir glacé on place deux 
lames de verre; sur l'une on dépose des gouttes de la solution 
'de tannin, sur l'autre des gouttes de la solution de gélatine, et 
lorsqu'une goutte du liquide mis en expérience ne donne plus 
de précipité ou de louche sur aucune des gouttes placées sur les 
lames de verre, on note le nombre de divisions employées. On opère 
de même sur 50 c. c. de vin sans ajouter d'eau et, du nombre de 
centimètres cubes employés, on en déduit la teneur du vin en 
tannin. 

Procédé Aimé Girard (C. /?., 1882, t. XGV, p. 185). -- Ce procédé 
est basé sur la combinaison du tannin avec les tissus animaux. Au 
lieu d'employer, comme l'avait recommandé Pelouze, de la peau 
ordinaire, on se sert de boyaux de mouton dont sont faites les cordes 
harmoniques. Ces cordes doivent être prises avant la dernière opéra- 
lion du polissage à l'huile qu'on leur fait subir dans l'industrie. Les 
meilleures sont les cordes blanches connues sous le nom de ré de 
violon. 

On opère sur 100 c. c. de vin en prenant la précaution, si ce vin est 
trop chargé, de l'étendre d'eau. Quatre ou cinq cordes sont réunies 
et du faisceau l'on détache environ 1 gr. de matière pour y doser 
l'eau. D'autre part, on pèse de ces mêmes cordes, soit 3 gr. pour les 
vins faibles, soit 5 gr. pour les vins très chargés. La quantité pesée 
est mise à gonfler dans l'eau pendant quatre à cinq heures, puis les 
cordes sont détordues et immergées dans le vin. Au bout .de vingt- 
quatre heures toute la coloration du vin a disparu et le perchlorure 
de fer n'y produit plus aucune réaction. On retire les cordes, on les 
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lave, on les sèche, d*abord à 30-40o, puis à 100°, dans un flacon facile 
à fermer à Fémeri. 

La comparaison entre les poids, d'une part de la corde ramenée à 
rétat sec, d'autre part de cette même corde colorée et tannée, donne 
la proportion d'œnotannin et de matières colorantes contenue dans 
le vin. 

Dosage de la glycérine. — Procédé de M, Hip, Raynaud (Soc. 
Chim., 1880 (1), p. 259). — 250 c. c. de vin sont réduits par évapo- 
ration au 1/5 de leur volume puis additionnés d'acide hydrofluosili* 
cique et d'alcool pour précipiter les hydrates alcalins. On ajoute 
ensuite un léger excès de baryte, on évapore dans le vide sur une cer- 
taine quantité de sable quartzeux pour diviser la masse qu'on épuise 
ensuite par un mélange, volumes égaux, d'alcool et d'éther anhydres, 
dont il faut employer au moins 300 c. c. La solution éthéro-alcoo- 
lique est évaporée et le résidu est maintenu dans le vide sec sur de 
l'anhydride phosphorique pendant vingt-quatre heures. On pèse la 
glycérine ainsi obtenue qui est généralement a peu près pure et ne 
laisse par incinération que quelques milligrammes de cendres. Pour 
obtenir un résultat plus exact, on introduit la glycérine dans une 
petite nacelle qu'on glisse jusqu'au milieu d'un tube disposé horizon- 
talement dans une étuve à huile et muni à son extrémité ouverte 
d'un bouchon avec robinet qui permet de le mettre en communica- 
tion avec une trombe à vide. On chauffe l'étuve à 180° ; la glycérine 
se volatilise et se condense dans la partie froide du tube. Au bout 
d'un certain temps, il ne reste dans la nacelle que les matières étran- 
gères fixes. On laisse rentrer l'air, on retire la nacelle et on la pèse. 
Le poids du résidu retranché du poids de la glycérine brute donne, 
par différence, la proportion de glycérine pure contenue dans les 
250 c. c. de vin. 

Lorsque l'on a fait précéder la précipitation par la baryte d'un trai- 
tement à l'acide hydrofluosilicique, la glycérine extraite, même dans 
le cas de vins plâtrés, n'abandonne pas plus de 1 p. 100 de son 
poids de matières fixes à la distillation dans le vide. 

Dosage de l'acide sncciniqae. — On évapore un certain volume 
de vin au bain-marie ou mieux dans le vide et on épuise l'extrait 
par de l'alcool éthéré. La liqueur éthéro-alcoolique est évaporée 
d'abord au bain-marie, puis dans le vide, on ajoute au résidu de 
l'eau de chaux et on évapore de nouveau. On reprend le résidu par 
un mélange d'alcool et d'éther qui laisse le succinate de calcium inso- 
luble ; on le purifie en le faisant macérer pendant vingt-quatre heures 
avec de l'alcool à 80<^, on le recueille sur un filtre, on le dessèche et 
on le pèse. 

M. Macagno dose tout à la fois l'acide succinique et la glycérine 
de la façon suivante ; 
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On traite d*abord le vin par de la gélatine pour précipiter le tannin 
(Portes), on filtre et on lui ajoute alors de Thydrate de plomb ré- 
cemment précipité. On évapore au bain-marie, on reprend le résidu 
par de Falcool et, dans la liqueur iiltrée, on précipite le plomb par un 
courant d'acide carbonique, on filtre et, par évaporation du liquide 
filtré, on obtient la glycérine presque pure . 

Les sels de plomb sont alors traités à l'ébullilion par une solution 
aqueuse au 1/10 d'azotate d'ammonium . Dans la liqueur filtrée on 
précipite le plomb par un courant d'hydrogène sulfuré, on chasse 
l'excès de gaz par la chaleur, on neutralise par de l'ammoniaque et 
on précipite l'acide succinique par le chlorure ferrique. On recueille le 
précipité, on le calcine et, du poids d'oxyde ferrique obtenu, on en 
déduit celui de l'acide succinique. 

Détermination dn pon^oir colorant. — Le procédé le plus simple 
et le plus pratique consiste dans l'emploi du vino-colorimètre de Salle- 
ron. 

L'appareil se compose d'un système de deux lunettes fixées sur un 
support incliné à 45®. L'une de ces lunettes se compose d'un cylindre 
en cuivre argenté dont le fond est formé par une lame de verre, 
et dans lequel entre un second cylindre fermé lui-même par un 
disque de verre. Ce dernier cylindre est mobile au moyen d'une vis de 
façon à rendre variable à volonté la distance comprise entre les deux 
verres. 

La seconde lunette est semblable mais formée de deux disques de 
verre fixes. 

Pour faire un essai on dévisse le couvercle de la première lunette, 
on remplit le tube de vin jusqu'au trait marqué à l'intérieur, on remet 
le couvercle en place et on dispose au-dessous de l'appareil une bande 
de carton sur laquelle sont collés, d'un côté des disques de satin blanc 
et de l'autre côté des disques de même satin teints d'après les types 
de la gamme chromatique de Chevreul, depuis le violet rouge jusqu'au 
troisième rouge. 

En faisant mouvoir le disque mobile de la lunette contenant le vin, 
on fait varier l'épaisseur de la couche liquide jusqu'à ce qu'on ait 
obtenu une intensité de couleur égale au ton de la gamme. On fait 
alors glisser cette dernière sous les lunettes jusqu'à ce qu'on aper- 
çoive le disque coloré de même nuance que celle du vin. 

Les deux disques colorés étant identiques comme couleur et comme 
hauteur de ton, on note le numéro coloré de la gamme, soit le 
quatrième violet rouge. On compte alors sur la lunette mobile le 
nombre de traits qui se trouvent découverts; soit qu'il y en ait 1, 
on note 100 et on ajoute à ce nombre le chiffre de la division du cou- 
vercle qui se trouve en face du trait gravé, soit 50 ; on dit alors que 
l'intensité colorante du vin est de 150 et sa couleur le quatrième vio- 
let- rouge. 
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Recherche et dosage du cuivre. — Depuis l'emploi du vitriol bleu, 
comme remède contre le peronospora viticola, il est utile, dans cer- 
tains cas, de rechercher le cuivre dans les vins. A cet efFet on soumet 
directement le vin à l'électrolyse et Ton estime colorimétriquement le 
cuivre ainsi séparé. Comme les vins ne contiennent guère plus de 
quelques dixièmes de milligrammes de cuivre par litre, le meilleur 
réactif à employer est la teinture de bois de gaïac additionnée d*acide 
cyanhydrique. On prépare ce réactif en traitant 5 gr. de copeaux de 
bois de gaïac par 100 c. c. d'alcool à 50 p. 100 jusqu'à coloration 
jaune pure, on filtre et on ajoute 2 à 3 c. c. d'acide cyanhydrique 
étendu. 

On dissout dans l'acide nitrique le dépôt de cuivre formé sur l'élec- 
trode négative, on évapore à sec et on redissout le résidu dans 
100 c. c. d'eau. On introduit la liqueur dans un ballon et on dépose 
à sa surface 2 c. c. de la solution de gaïac, on bouche et on agite 
vivement. Si le liquide renferme du cuivre il se produit une colora- 
tion bleue qui atteint son maximum d'intensité après cinq minutes. 
On peut ainsi reconnaître avec certitude un demi-centième de milli- 
gramme de cuivre. 

FALSIFICATIONS DES VINS. — Les vins sont l'objet de falsifications 
nombreuses dont les plus fréquentes sont : le mouillage, le vinage, le 
plâtrage, le déplâtrage, le salage, l'alunage, le sucrage, l'addition de 
vins de raisins secs, le scheelisage, l'addition d'acides minéraux ou 
organiques, l'addition de litharge, l'emploi d'agents antiseptiques 
divers tels que l'acide salicylique, l'acide sulfureux, enfin l'emploi de 
matières colorantes étrangères. 

Mouillage. — Le mouillage est la fraude la plus fréquente que Ton 
fait subir aux vins, c'est aussi souvent la plus difficile à reconnaître, 
faute d'avoir à sa disposition un vin type pouvant servir de terme de 
comparaison. 

Pour savoir en effet si un vin a été ou non additionné d'eau, il est 
toujours utile de comparer son analyse à celle d'un vin authentique 
de même provenance et de même âge en se basant particulièrement 
sur le dosage de l'extrait sec, de l'alcool et de la glycérine. 

Si le vin type, par exemple, donne 20 gr. d'extrait sec par litre et 
le vin suspect 18 gr., on en pourra conclure à une addition de 11 p. 
100 d'eau, surtout si Ton constate en même temps que le poids de 
l'alcool et celui de la glycérine ont diminué dans la même proportion. 
Mais il pourra se faire, et c'est le cas le plus général, que le poids de 
l'alcool soit normal, le vin ayant été tout à la fois mouillé et viné. 
Dans ce cas les poids de l'extrait sec et de la glycérine seront toujours 
trouvés inférieurs à ceux du vin type et le vinage sera décelé par le 
rapport du poids de la glycérine à celui de l'alcool qui alors se trou- 
vera inférieur à 1 sur 14, qui est la valeur minima qu'il peut atteindre 
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dans les vins naturels. On pourra donc encore en conclure, en se 
basant sur ce rapport anormal et sur le faible poids de l'extrait, que 
le vin est mouillé et viné. 

Enfin, dans le but de suppléer au manque d'extrait et de glycérine, 
le vin a pu encore, outre le vinage, subir l'opération du scheelisage, 
c'est-à-dire avoir été additionné de glycérine. Deux cas alors peuvent 
se présenter : 

Ou bien la glycérine n'aura été ajoutée qu'en proportion convenable 
par rapport à l'alcool et le vin ne présentera pas les caractères d'un 
vin viné, mais la quantité d'extrait sec n'ayant pas suffisamment aug- 
menté, la fraude se trouvera dévoilée par la disproportion existant 
entre le poids de l'extrait et celui de l'alcool, le poids de l'extrait ne 
variant dans les vins naturels que du i/4 au 1/5 du poids de 
l'alcool. 

Ou bien, la quantité de glycérine ajoutée aura été suffisante pour 
amener le poids de l'extrait à sa dose normale et alors le rapport du 
poids de la glycérine à celui de l'alcool se trouvera élevé lui-même au 
delà de son maximum qui est de 1/10 et, dans ce cas encore, on 
pourra arriver à déceler la fraude. 

On voit donc, que d'après les poids relatifs d'extrait sec, d'alcool et 
de glycérine, on peut presque toujours, lorsqu'on a un terme de com- 
paraison, constater le mouillage, mais lorsqu'on a affaire à un via 
dont l'origine est inconnue ou encore à un vin de coupage, le pro- 
blême devient plus difficile et ce n'est que par l'étude des rapports 
qui lient les divers éléments constitutifs du vin que la question peut 
être résolue. 

M. Gautier a indiqué, comme règle empirique, que, dans les vins 
français non vinés, à l'exception de quelques petits vins du Midi et du 
cépage dit Aramon, la somme du degré alcoolique et du chiffre expri- 
mant l'acidité en acide sulfurique ou somme alcool-acide, doit être 
de 13 au moins. 

Si le vin est viné, il faut faire la somme de l'acidité et de l'alcool 
réel que l'on obtient en multipliant par 4,5 le poids de l'extrait réduit 
(voir plus loin Vinage) et diviser par 8 le produit obtenu. 

Soit un vin donnant : 

Acidité 3,1 

Extrait réduit 14,2 

Degré alcoolique 16,0 

Ce vin est viné, le rapport alcool-extrait étant supérieur à 4,6. (Voir 
Vinage,) 
Son degré réel d'alcool naturel sera : 

1M|<*^ = 7,99 
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La somme alcool-acide sera donc : 

7,99+ 3,1 =11,09 

Or ce chifiPre étant inférieur à 13, le vin devra être considéré comme 
mouillé. 

Vinage, — Dans tous les vins naturels le poids de la glycérine 
variant du 1/10 au 1/14 du poids de l'alcool, un rapport entre ces 
deux éléments inférieur à 1 sur 14 pourra faire soupçonner le vinage. 
qui par contre se trouvera masqué si le vin a été additionné ,de gly- 
cérine. 

En général pour caractériser le vinage on prend comme base le rap- 
port entre le poids de l'alcool et celui de Vext7*ait réduit. On entend 
par extrait réduit le nombre que l'on obtient, lorsque du poids de 
l'extrait sec par litre, on retranche successivement le poids du sulfate 
de potassium par litre diminué de 1 gr. , puis la proportion de matières 
réductrices également diminuée de 1 gr. 

Si, pour un vin rouge, le quotient est supérieur à 4,5, avec une tolé- 
rance de 0,1, soit 4,6, le vin est considéré comme viné. Pour les vins 
blancs ce même rapport ne doit pas être supérieur à 6,5. 

Soit un vin rouge ayant donné à l'analyse : 

Extrait sec 33,70 

Sulfate de potassium 3,10 

Matières réductrices 4,50 

Alcool 140,1 

L'extrait réduit de ce vin est : 

33,7 — [(3,10 — 1) + (4,5 — 1)] = 28,10 

Le poids de l'alcool s*obtient approximativement en multipliant le 
degré par 8, soit 14,1 x 8 = 112,8. 



Le quotient cherché sera donc ' =4,01. 



Ce nombre étant inférieur à 4,6 il n'y aura pas lieu de suspecter le 
vinage ; si au contraire ce quotient avait été supérieur à 4,6, on aurait 
dû conclure à une addition d'alcool. 

Le vinage est en général effectué avec des alcools d'industrie quel- 
quefois mal rectifiés, il y a lieu dans ce cas de rechercher la pt'ésence 
des alcools autres que l'alcool éthylique ce qui peut se faire par les 
méthodes indiquées pour l'analyse des alcools. {Yoir Alcools,) 
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Vins mutés. •— Au poiat de vue douanier, les vins dits mutés à 
J'alcool suivent un régime spécial. 

Les vins mutés à Palcool sont caractérisés par ce fait qu'en trans- 
formant en sucre la proportion d'alcool trouvée dans un vin et y 
ajoutant, d'une part, sa teneur en matières réductrices par litre et, 
d'autre part, sa teneur en saccharose, cette somme est supérieure à 
325 gr. 

Pour faire cette détermination, il faut multiplier le degré alcoolique 
par 16 et ajouter au nombre ainsi obtenu les proportions de matières 
réductrices et de saccharose fçurnies par l'analyse. 

Sucrage. — Le sucre ajouté au moût, se transformant en alcool, le 
résultat final est le même que si le vin avait été viné, aussi l'addition 
de sucre peut-elle se reconnaître, comme celle de l'alcool, par la 
modification du rapport de l'alcool à l'extrait. Mais lorsqu'au lieu de 
se servir du sucre de canne ou de betterave, on a employé, comme 
cela se fait le plus généralement, de la glucose renfermant de 12 à 
20 p. 100 dé matières non fermentescibles , l'extrait se trouve 
augmenté et il faut alors avoir recours à la méthode de Neubauer. 
250 c. c. de vin sont évaporés jusqu'au point de cristallisation des 
sels, on décante le liquide surnageant qu'on étend d'un peu d'eau 
puis qu'on traite par 15 à 20 gr. de noir animal lavé à l'acide. On 
filtre, on évapore à consistance sirupeuse, on broie le résidu avec 
50 c. c. d'alcool à 90® qu'on décante. Il reste une matière dont la 
solution aqueuse est dextrogyre. Quant au liquide alcoolique on 
révapore au quart et on additionne peu à peu le résidu, en agitant, 
de 4 à 6 volumes d'éther. Il se forme bientôt deux couches. La 
couche inférieure aqueuse est étendue d'eau, on chasse l'éther par 
évaporation, on décolore le liquide sur du noir animal et on amène 
son volume à 25 c. c. En opérant sur un vin naturel, le liquide ainsi 
obtenu donne au polarimètre uûe déviation à peine sensible, tandis 
que du vin auquel on a ajouté de la glucose donne une solution qui 
dévie notablement à droite le plan de la lumière polarisée. 

Recherche du vin de raisins secs. — Le procédé basé sur la pro- 
priété attribuée aux vins de raisins secs de dévier à gauche le plan 
de la lumière polarisée ne donne que des résultats incertains. En 
somme il n'existe pas de procédé permettant de reconnaître la pré- 
sence des vins de raisins secs dans un vin naturel. 

Recherche et dosage de la mannite. — La mannite â. été longtemps 
considérée comme caractéristique des vins de figues et la douane 
refuse encore maintenant les vins d'Algérie contenant plus de 8 gr. 
de mannite par litre. Mais il est prouvé aujourd'hui que la mannite 
peut exister dans certains vins naturels par suite d'une fermentation 
vicieuse due à un ferment spécial. 

b'après Mî Caries (Journ. Ph. et Ch., t. XXIII, p. 537), pour doser la 
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mannite, on évapore 100 c. c. de vin au bain-marie jusqu'à consis- 
tance sirupeuse et on abandonne pendant deux jours dans un endroit 
frais. On lave le résidu avec de l'alcool à 85® qui entraine la glycé- 
rine, les acides organiques libres et 1/10 de la mannite totale. La par- 
tie insoluble est broyée avec un peu de noir animal et de sable,, puis 
épuisée par de l'alcool bouillant en quantité suffisante pour obtenir 
60 à 70 e. c. de liquide. Cette solution alcoolique est évaporée au 
bain-marie à consistance sirupeuse et mise dans un courant d'air. 
Après un ou deux jours, toute la mannite a cristallisé. On la sépare 
des eaux mères par expression ou par déplacement avec de l'alcool, 
on la fait sécher et on la pèse. 

Scheelisage. — Le scheelisage consiste à ajouter de la glycérine au 
vin pour l'adoucir, en augmenter l'extrait et assurer sa conserva- 
tion. 

Si, par le dosage, on a constaté la présence d'une proportion de 
glycérine supérieure au 1/10 ou 1/14 du poids de l'alcool, on devra 
en conclure à une addition de ce corps. Dans les vins naturels 
la proportion de glycérine est en moyenne de 6 gr. par litre . 

Recherche de la litharge. — La litharge est quelquefois ajoutée au 
vin pour combattre l'ascescence. Le vin renferme alors de l'acétate de 
plomb dont la saveur sucrée masque son acidité, mais ce vin est 
toxique. 

Pour déceler la présence du plomb, on décolore le vin par le noir 
animal, on l'additionne d'un peu d'acide tartrique et on le soumet à 
l'action d'un courant d'hydrogène sulfuré. Le fer que le vin renferme 
reste dissous grâce à l'acidité de la liqueur et le plomb se précipite 
sous forme d'un précipité noir de sulfure de plomb. 

Salage. — Le dosage du chlorure de sodium se fait par le procédé 
indiqué précédemment. Un vin naturel ne renferme jamais plus de 
08^,1 à0?%2 de chlorure de sodium par ïitre. Tout vin en contenant 
une proportion supérieure à 1 gr. par litre doit être considéré comme 
falsifié. 

Plâtrage. — Le plâtrage a pour résultat d'introduire dans le vin une 
certaine quantité de sulfate de potassium. On en détermine la pro- 
portion par les méthodes indiquées précédemment. 

Tout vin renfermant plus de 2 gr* de sulfate de potassium par 
litre doit être considéré comme falsifié. 

Déplâtrage. — Le déplâtrage a pour but d'éliminer le sulfate de 
potassium en excès que renferment les vins plâtrés. On emploie en 
général le chlorure de baryum. Il se forme du sulfate de baryum 
insoluble et du chlorure de potassium qui reste en dissolution* Ce 
mode de déplâtrage se reconnaît à la diminution de l'alcalinité des 
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cendres et à la présence d'une proportion exagérée de chlorures dans 
le vin. Dans le cas où le chlorure de baryum a été employé en excès 
on décèle aisément la présence de ce sel par addition d'un sulfate 
soluble qui détermine dans le vin la formation d'un précipité de 
sulfate de baryum. Quelquefois on remplace le chlorure de baryum 
par le carbonate de baryui i, le vin, dans ce cas, est complètement 
exempt de sulfates, mais comme l'acide acétique et les autres acides 
du vin dissolvent des quani ités appréciables de baryte, la présence 
de cette base peut être décel îe dans les cendres. 

Âlunage. — L'addition d'ilun dans un vin se reconnaît par le 
dosage de l'alumine. 

On acidulé le vin par de l'aciie acétique, on précipite par un léger 
excès d'acétate de plomb, on ùltre, on précipite l'excès de plomb 
par de l'acide sulfurique et, dans la liqueur filtrée, on ajoute un 
léger excès de carbonate de sodium. Le précipité d'alumine et d'oxyde 
de fer est dissous dans une solution chaude de potasse^ on filtre pour 
séparer l'oxyde de fer. On acidulé la liqueur filtrée par de Tacide 
chlorhydrique et on précipite l'albumine par le carbonate d'ammo- 
niaque. Le précipité recueilli sur un filtre est calciné et pesé. 

Pour le dosage de l'alumine, M. L'Hôte (C. 7?., 1887, t. CIV, p. 853) 
indique le procédé suivant: 

On évapore dans une capsule de platine 250 c. c de vin jusqu'à 
consistance sirupeuse, et on ajoute de l'acide sulfurique pur. La 
masse carbonisée, incinérée, laisse une cendre blanche qu'on dissout 
à chaud dans 15 c. c. d'acide nitrique. On ajoute à la solution 
100 gr. d'une dissolution de phosphomolybdate d'ammonium à 
50 gr. d'acide molybdique par litre et on fait bouillir. On sépare le 
phosphomolybdate par le filtre et on le lave avec de l'acide azotique à 
1 p. 100. Dans la liqueur filtrée on ajoute de l'ammoniaque et du 
sulfure d'ammonium qui précipite le fer et l'alumine. Le précipité est 
recueilli, calciné dans une nacelle à l'air libre, puis soumis à un cou- 
rant d'hydrogène et ensuite à un courant de gaz chlorhydrique pour 
éliminer le fer. Le résidu blanc de la nacelle est débarrassé de 
la silice par l'acide fluorhydrique et l'acide sulfurique, puis calciné, il 
est alors uniquement formé d'alumine pure. 

Le vin renferme normalement de 0s^fi\2 à 0&'',036 d'alumine par 
litre. 

Tout vin renfermant plus de 0?^,05 d'alumine par litre devra être 
considéré comme aluné. Le poids d'alumine trouvé, multiplié par 
923, donne la proportion d'alun de potasse correspondant. 

Dosage de l'acide sulforique libre. — L'addition d'acide sulfurique 
au vin a pour but, comme le plâtrage, d'aviver la couleur et de faci- 
liter le dépôt des lies. La dose ordinaire est de 100 à 200 gr. par hecto- 
litre. L'acide sulfurique peut aussi provenir du soufrage, l'acide sul- 
fureux se transformant peu à peu en acide sulfurique. 
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La présence d'acide sulfurique libre dans un vin est très difficile à 
constater, car on ne peut en général le différencier de Tacide sulfurique 
qui s'y trouve combiné avec la potasse, soit sous forme de sulfate 
acide ou de sulfate neutre de potassium. 

Procédé de MM. Roos et Thomas (C. /?., t. III, 1890, p. 575). — On 
dose le chlore contenu dans le vin par le procédé ordinaire, au moyen 
d'une liqueur titrée de nitrate d'argent, et on fait le dosage pondéral 
de l'acide sulfurique total. 

On précipite ensuite dans 50 c. c. de vin, additionné de quelques 
gouttes d'acétate d'ammoniaque, tout l'acide sulfurique, indiqué par 
le dosage précédent, à l'aide d'une quantité rigoureusement équiva- 
lente de chlorure de baryum en solution titrée ; on filtre et, dans le 
liquide filtré, évaporé et calciné, on dose le chlore avec la liqueur 
titrée de nitrate d'argent. 

Si le vin renferme tout son acide sulfurique sous forme de sulfate 
neutre de potasse, la dose de chlore indiquée par le dernier dosage 
devra correspondre à la somme du chlore trouvé primitivement dans 
le vin et celui introduit sous forme de chlorure de baryum. 

Si, au contraire, le vin renferme du sulfate acide de potassium qui, 
d'après MM. Roos et Thomas, ne peut provenir que d'une addition au 
vin d'acide sulfurique libre, on trouvera dans le dernier dosage une 
perte de chlore proportionnelle à la quantité de sulfate acide de potas- 
sium qu'il renferme. 

Procédé de M. Sinibaldi {Mon. scientif., 1891, p. 291). — On prend 
500 c. c. de vin, on y ajoute 100 c. c. d'un mélange parties égales 
d'alcool et d'éther. Ou laisse poser pendant quarante-huit heures, on 
décante le liquide surnageant, on lave le précipité à l'alcool absolu, 
on réunit les liquides de lavage à la liqueur éthéro-alcoolique et on 
neutralise ces liquides par de l'eau de baryte. Il se forme un précipité 
de tartrate de baryum et de sulfate de baryum provenant de l'acide 
sulfurique libre existant dans le vin. On le traite par de l'eau acidu- 
lée d'acide chlorhydrique que dissout le tartrate de baryum et on 
recueille le sulfate de baryum qu'on pèse après filtration et lavage. 
De son poids, on en déduit la proportion d'acide sulfurique libre que 
contenait le vin. 

Ce procédé ne peut donner de bons résultats qu'à la condition 
d'admettre que l'addition de plâtre au vin ne donne naissance qu'à 
du sulfate neutre de potassium sans formation de sulfate acide, ce qui 
n'est pas démontré, car l'alcool le décomposerait en sulfate neutre 
insoluble et acide sulfurique libre. 

Procédé du Comité consultalif d'hygiène de France, — Ce procédé 
consiste à doser l'acide sulfurique dans les cendres du vin sans aucune 
addition préalable et à recommencer la même opération sur la même 
quantité de vin après saturation par du carbonate de potassium. La 

DICT. SUBST. ORGAX. 27 
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différence des doses d*acide sulfurique trouvées dans les deux cas 
donnera la proportion d'acide sulfurique libre contenu dans le vin. 
Mais comme, d'après M. Magnier de la Source, les vins complètement 
plâtrés peuvent renfermer du sulfate acide de potassium, ce procédé 
ne serait applicable qu'aux vins non plâtrés. 

D'un autre côté comme la dose d'acide sulfurique libre ne peut guère 
dépasser i gr. par litre sans communiquer au vin une saveur acide 
désagréable et que, dans ce cas, l'acide ajouté se trouve en général sa- 
turé par les sels alcalins du vin et transformé en sulfate, il est bien rare 
que l'on puisse reconnaître dans un vin une addition d'acide sulfurique. 

Procédé de M. Fluckiger. — Fluckiger indique l'emploi d'un mé- 
lange d'acétate ferrique et de sulfocyanure de potassium; en présence 
des acides minéraux la coloration rouge du sulfocyanure de fer se 
développe. D'après M. Pabst on augmente beaucoup la sensibilité de 
la réaction en agitant le liquide avec de Téther, lequel s'empare du 
sulfocyanure de fer formé; le bisulfate de potassium anhydre, dissous 
dans l'eau, ne donne pas cette réaction. 

Recherche et dosage de l'acide chlorhydriqne libre. — - On opère 
comme pour le dosage de l'acide sulfurique libre. On dose le chlore 
dans les cendres du vin, sans aucune addition préalable, et on recom- 
mence la même opération sur la même quantité de vin, après satura- 
tion préalable par du carbonate de potassium. La différence des 
quantités de chlore trouvées dans les deux cas permet de calculer la 
proportion d'acidechlorhydrique que le vin renfermaitàl'étatdeliberté. 

Recherche des nitrates. — La recherche des nitrates dans les vins 
avait été proposée surtout en vue de fournir un élément d'apprécia- 
tion pour caractériser le mouillage. Les vins naturels ne renfermant, 
en effet, que des quantités de nitrates excessivement minimes ; si, 
dans un vin, on pouvait en constater la présence en proportion 
appréciable, il y avait de grandes probabilités pour qu'on ait affaire à 
un vin additionné d'eau, car il est peu d'eaux courantes ou d'eaux de 
puits qui n'en renferment. Mais cette indication a perdu de sa valeur 
depuis que l'on additionne les vins de petites quantités d'acide nitrique 
dans le but de les conserver et d'aviver leur couleur. 

Pour rechercher la présence d'acide nitrique dans le vin, M. PoUak 
recommande d'opérer de la façon suivante {Chemikei' Zeilung, 1887, 
p. 1465) : 

100 c. c.de vin sont évaporés au 1/5 en présence de neir animal lavé 
et calciné. On filtre sur un petit tampon d'amiante (le papier à filtre 
pouvant contenir des traces de nitrates) et on recueille 3 à 6 gouttes 
du liquide filtré incolore dans une petite capsule de porcelaine con- 
tenant 2 c. c. d'une solution sulfurique de diphénylamine. Cette so- 
lution est préparée en faisant dissoudre 1 centigr. de diphénylamine 
danslO c. c. d'un mélange de 1 partie d'acide sulfurique à ôô® et 3par- 
ties d'oaq et ajoutant ensuite 50 c. c, d'acide sulfurique çoqceqtré. 
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Lorsque, au bout de dix minutes, il ne s'est manifesté aucune colo- 
ration bleue, on peut en conclure à l'absence d'acide nitrique. 

Sur 25 échantillons de vins naturels soumis à cette épreuve, 
M. PoUak en a trouvé 22 exempts d'acide nitrique ; 3 n'ont donné, au 
bout de dix minutes, qu'une très faible coloration bleue. 

Recherche et dosage de Tacide snlfiireiiz. — L'acide sulfureux, que 
l'on peut rencontrer en dissolution dans le vin, provient du soufrage 
des fûts ou d'une addition au vin de liquides dits conservateurs, qui 
ne sont autres que des solutions d'acide sulfureux ou de bisulfite de 
calcium ou de magnésium. Une proportion de 0,2 d'acide sulfureux 
dans le vin suffit, en général, aux exigences du commerce et ne peut 
être nuisible à la santé, mais beaucoup de vins, particulièrement de 
vins blancs, ayant subi des soufrages répétés, peuvent en renfermer 
jusqu'à Ogf ,5 et plus par litre. 

Procédé Liebermann (Soc. Ch., 1882, t. XXXVIII, 1882, p. 46). — On 
distille 15 à 20 c. c. de vin; le liquide distillé est étendu de son volume 
d'eau, puis additionné de quelques gouttes d'acide iodique et enfla 
agité avec un peu de chloroforme. Si le vin contient de l'acide sul- 
fureux, le chloroforme se charge de l'iode mis en liberté. Cette mé* 
thode permet de déceler 1/500000 d'acide sulfureux. 

Procédé Haas (Mon. Scientif., 1882, p. 426). — 100 c. c. de vin 
sont soumis à la distillation dans un courant de gaz carbonique. 

Les vapeurs qui se dégagent sont reçues dans un tube à boules 
plongeant dans un vase plein d'eau froide, dans lequel on a introduit 
une solution aqueuse d'iode. Lorsque la nioitié du liquide a distillé, 
on transvase la liqueur d'iode dans un verre de Bohème, on lui ajoute 
un peu d'acide chlorhydrique et on chaufiPe pour chasser l'iode en 
excès, puis on précipite l'acide sulfurique formé par le chlorure de 
baryum. Le poids de sulfate de baryum obtenu, multiplié par 0,27468, 
donne la proportion correspondante d'acide sulfureux SO*. 

Recherche de l'acide salicylique. — 50 c. c. de vin sont addi- 
tionnés de 2 à 3 gouttes d'acide sulfurique et agités vivement avec 
50 c. c. de chloroforme ; dans le cas de vins très riches en tannin, on 
remplace le chloroforme par du sulfure de carbone. On soutire la 
couche inférieure de chloroforme ou de sulfure de carbone, on la 
filtre pour retenir l'eau interposée, puis on la laisse évaporer sponta- 
nément dans une capsule de porcelaine. Au résidu on ajoute quelques 
gouttes d'une solution de perchlorure de fer au 1/1000, qui, dans le 
cas de la présence d'acide salicylique, donne une coloration violette. 
On peut ainsi déceler la présence de 1 gr. d'acide salicylique dans un 
hectolitre de vin. 

Pour le dosagç de l'acide salicylique, M. Rémond indique la méthode 
suivante, qui fournit des résultats à peu près comparables : 
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Dans un liquide analogue à celui que Ton doit essayer, on dissout 
une quantité déterminée d'acide salicylique, on prend 50 c. c. de 
ce liquide type que Ton agite avec 50 c. c. d'éther dans une éprou- 
vette et on laisse poser. On prélève 25 c. c. de Féther qu'on évapore 
dans une capsule à fond plat à une température inférieure à celle de 
son point d'ébullition, en présence de 10 c. c. d'eau ; quand l'éther a 
disparu, on verse l'eau dans une éprouvette graduée et on complète 
les 25 c. c. avec l'eau de lavage de la capsule. 

On prend alors 10 c. c. du vin salicylé à essayer que l'on agite avec 
10 c. c. d'éther ; on prélève 5 c. c. de l'éther que l'on évapore avec 
1 c. c. d'eau et on complète 5 c. c. avec l'eau de lavage comme pré- 
cédemment, 

Dans deux tubes gradués semblables de 15 mill. de diamètre, on 
introduit 5 c. c. de chacun des deux liquides précédents, puis on 
verse dans chacun, goutte à goutte, une solution de perchlorure de 
fer au 1/100, en évitant d'en mettre un excès et on procède avec ces 
deux liqueurs à un essai colorimétrique. 

Recherche de la saccharine (Schmidt) {Rep. anaL, 1887, p. 439). — 
On agite 100 c. c. de vin avec 50 c. c. d'un mélange parties égales 
d'éther ordinaire et d'éther de pétrole. On décante le liquide surna- 
geant, on lui ajoute quelques gouttes de lessive de soude, on Téva- 
pore à sec dans une capsule d'argent ou de porcelaine et on chauffe 
le résidu pendant une demi heure à 250<^. La masse fondue est reprise 
par de l'eau, acidulée par de l'acide sulfurique et agitée avec de 
l'éther qui, dans le cas de la présence de la saccharine, dissout l'acide 
salicylique formé. On évapore l'éther au bain-marie et on ajoute 
au résidu quelques gouttes de perchlorure de fer qui détermine la 
coloration violette caractéristique de cet acide. 

Avant cet essai, il faut nécessairement s'assurer que le vin n'a pas 
été salicylé. 

Dans le pas où le vin est salicylé, on peut opérer par la méthode de 
M. Hairs (Rev. int, des falsif., 1893). Le résidu contenant le mé- 
lange d'acide salicylique et de saccharine, provenant de l'évaporatioa 
de l'éther, est acidulé par un peu d'acide chlorhydrique, puis agité 
avec de l'eau de brome, qui transforme l'acide salicyhque en acide 
bromosalicylique insoluble ; on filtre, on élimine l'excès de brome 
de la liqueur filtrée par un courant d'air, puis on l'agite avec de 
l'éther ; celui-ci, décanté et évaporé en présence d'un peu de bicar- 
bonate de sodium, abandonne la saccharine. 

Recherche des matières colorantes étrangères. — Les matières 
colorantes les plus employées aujourd'hui pour rehausser la couleur 
des vins mouillés ou additionnés de piquettes sont les matières colo- 
rantes azoïques, la fuchsine acide ou sulfo-fuchsine,*plus rarement la 
fuchsine ordinaire, les éosines, la safranine etc., quelquefois les 
matières colorantes naturelles. 
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Recherche des matières colorantes artificielles, — D'après M. Ch. 
Girard on sature 150 c. c. de vin par de Teau de baryte ou de la les- 
sive de soude faible jusqu'à coloration verte et réaction alcaline ; on 
agite le liquide avec 25 à 30 c. c. d'alcool amylique ou d'éther acétique 
et on laisse poser. 

Si la proportion de colorant étranger est un peu notable et si la 
quantité de baryte ou de soude ajoutée n'a pas été trop grande, 
l'alcool amylique se sépare avec une coloration rose ou violette. Dans 
tous les cas, on décante le liquide surnageant, on le passe à travers un 
filtre et on le soumet à l'évaporation en présence d'un petit nouet de 
soie blanche. 

Dans le cas d'un vin naturel, la soie reste blanche ; si, au con- 
traire, elle prend une teinte rose ou violette, on est assuré de la pré- 
sence d'un colorant étranger. 

Lorsqu'on a obtenu sur soie une coloration rouge, on verse dessus 
quelques gouttes d'acide chlorhydrique. 

La fuchsine se décolore en donnant une nuance feuille morte, que 
l'eau en excès ramène à la couleur primitive. 

La safranine passe, dans les mêmes conditions, au violet, bleu 
foncé et enfin vert clair. L'addition d'eau détermine les mêmes phéno- 
mènes de coloration en sens inverse. 

Les violets solubles dans Veau donnent une coloration bleu verdâtre, 
puis jaune et l'eau en excès une coloration violette. 

Le mauvaniline fournit une nuance bleu indigo, puis jaune, que 
l'eau en excès fait virer au violet rouge. 

La chrysololuidine ne se décolore que très lentement, pour la 
caractériser on fait bouillir le tissu teint avec de la poudre de zinc ; il 
y a décoloration et recoloration à l'air. 

Le brun de phénylène-diamine teint le tissu en jaune rouge que 
l'acide chlorhydrique étendu fait virer au brun rouge foncé. 

Pour la recherche des dérivés azoïques et des éosines^ on sature 
150 c. c. de vin par de l'ammoniaque ou une solution de soude et on 
l'agite avec 25 à 30 c c. d'éther acétique ou d'alcool amylique. On 
laisse poser, on décante la liqueur surnageante, on la fait évaporer 
au bain- marie et l'on traite le résidu par quelques gouttes d'acide 
sulfurique concentré qui détermine les réactions suivantes ; 

Coloration, 

Rocelline. Violet pourpre. 

Rouge pourpre. Violet bleu. 

Bordeaux. Bleu. 

PonceauRjRRetRRR. Cramoisi. 
Ponceau B. Rouge. 

Rouge de Biebrich. Vert foncé (avec les dérivés sulfo-conjugués 
dans le noyau benzénique). 
— Bleu (avec les dérivés sulfo-conjugués dans 

les deux groupes). 
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Coloration. 

Rouge de Biebrich. Violet (avec les dérivés sulfo-conjugués dans 

le groupe naphtol). 

Erythrosine. Brun jaune (à chaud). 

Grocéine 3B. Bleu. 

Eosines. Jaune. 

Safranine. Jaune. 

Ethyléosine. Jaune. 

Orangé I. Violet. 

Orangé II. Rouge violet. 

Orangé III. Brun jaune. 

Orangé IV. Violet rougeâtre. 

Ghrysoïne. Jaune orangé. 

Pour déceler la présence du sulfoconjugué de la fuchsine ou 
fuchsine acide, M. Gh. Girard indique la méthode suivante : 

A 10 c. c. de vin on ajoute 2 gr. de potasse à 10 p. 100 et 4 c. c. 
d'acétate de mercure à 10 p. 100, on agite et on filtre. 

Le liquide filtré doit être légèrement alcalin. Si le vin est exempt 
de colorants étrangers, la liqueur filtrée est incolore et reste incolore 
lorsqu'on la rend acide par de l'acide sulfurique. 

Avec un vin coloré par la fuchsine acide, le liquide filtré est inco- 
lore, mais prend une coloration rose par addition d'acide sulfurique. 
Enfin, si le vin renferme des colorants azoiques sulfo-conjugués, le 
liquide filtré est coloré en rouge ou jaune. 

Becherche des matières colorantes d'origine végétale ou animale, — 
La recherche dans le vin des matières colorantes d'origine végétale 
présente des difficultés beaucoup plus grandes que celles des colo- 
rants artificiels et, à moins de pouvoir exécuter les réactions, compa- 
rativement avec un vin authentique de même provenance, il est sou- 
vent impossible de pouvoir se prononcer sur la falsification d'une façon 
absolue. De tous les procédés qui ont été proposés le meilleur et le 
plus complet est celui de M. Armand Gautier (Sophistication des vins). 

Au vin à examiner on ajoute le 10^ de son volume d'un mélange 
de 1 partie de blanc d'œuf battu et de 1,5 partie d'eau; on agite 
avec le vin. (Si le vin était très pauvre en substances tannantes, peu 
astringent, peu coloré, il faudrait au préalable l'additionner de quel- 
ques gouttes d'une solution aqueuse récente de tannin.) On laisse 
reposer 30 minutes et l'on filtre. Le vin est ensuite additionné de 
bicarbonate de soude étendu qu'on verse goutte à goutte jusqu'à ce 
que la liqueur ne soit que très légèrement acide, ce que l'on recon- 
naît à une teinte vineuse violacée particulière. Toutes les réactions 
suivantes (sauf celles qui sont relatives à la recherche de l'indigo qui 
se fait avec le précipité albumineux lui-même) doivent être essayées 
sur la liqueur vineuse préparée comme on vient de le dire, en partie 
privée, grâce à ce collage énergique, de sa matièi'e colorante naturelle. 
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A) — Après avoir mis à 
part la liqueur vineuse ob- 
tenue par le collage du 
vin, on continue à laver le 
précipité albumineux resté 
sur le filtre jusqu'à ce que 
les liqueurs de lavage pas- 
sent presque incolores. 

Deux cas peuvent se pré- 
senter : 



B) — Le précipité de (A 
(6) lavé à Teau, puis à 
deux ou trois reprises avec 
de l'alcool à 25" centcs., 
est détaché du filtre. Une 
partie est mise à bouillir 
avec de Talcool à 85" cen- 
tésimaux. On jette sur un 
filtre. 



' a) — Le précipité dû au col- 
lage et retenu par le filtre 
reste, après lavages, de couleur 
vineuse, lilas ou marron : Vin 
naturel ou pouvant être fraudé 
par la plupart des substances 
colorantes employées, — On 
passe à l'essai (C). 

h\ — Le précipité resté sur 
le nltre est d'une couleur vi- 
neuse très foncée, bleu violacé 
ou bleuâtre : Vins des cépages 
les plus foncés; vinsà l'indigo, 
— On passe à Pessai (B). 

/ a) — La liqueur filtre rosée 
' ou vineuse. Une partie du pré- 
cipité détaché du filtre, délayée 
dans un peu d'eau, et saturée 
avec précaution par du carbo- 
nate de potasse étendu vire au 
brun sale ou au brun noirâtre : 
Vin naturel, ou pouvant être 
fraudé avec d'autres subs- 
tances que Vindigo, — On 
passe à (C). 

b) — La liqueur filtrée est 
bleue. Une partie du précipité 
déposé sur le filtre, délayée 
dans l'eau et traitée, comme ci- 
dessus, par du carbonate de 
potasse étendu donne une li- 
queur bleu foncé, qu'une plus 
I grande quantité d'alcali fait 
. virer au jaune : Préparations 
* diverses d'indigo Indigo» 



C) — 2 cent, cubes de 
vin suspect sont traités 
par 6 à 8 cent, cubes d'une 
solution de carbonate de 
soude au 200*. (Suivant la 
puissance colorante du yin / 
on ajoutera plus ou moins 
de réactif, et non seulement 
jusqu'au virement de la 
teinte, mais encore un cen- 
timètre cube après que ce 
virement a eu lieu.) 



a) — Le mélange avec le car- 
bonate vire au lilas ou au ' 
violet; quelquefois il prend 
seulement une teinte vineuse 
ou violacée : Feimanbouc^ co- 
chenille , phytolacca, fuch- 
sine Vins de certains 

cépages , bettei^ave fraîche , 
campêche , myrtille, hièble, 
sureau, phytolacca, — On 
passe à (D). 

b) — Le mélange avec le 
carbonate alcalin vire au vert 
bleuâtre avec ou sans très lé- 
gère teinte de lilas ou de vi- 
neux : Vin, mauve, troène, 
myrtille, campêche, sureau, 
hièble, phytolacca, fuchsine, 
— On passe à (M). 

c) — Le mélange prend une 
teinte jaune verdâtre, sans bleu 
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C) —{Suite.) 



!ni violet : Betterave en décoc- 
tion ancienne ou fermentée^ 
myrtille, vins de quelques cé- 
pages. — On passe à (L). 



D) — On porte un ins- 
tant à rébuUition le mé- 
lange vineux plus ou moins 
net du vin répondant à 
l'essai (C) (a). 



/ à) — Restent colorés en lilas 
' vineux, rosé, ou violet vineux, 
ou prennent une teinte lilas 
plus claire : Fernambouc^ cam- 
péche, cochenille, vins de quel- 
ques cépages, — On passe à (E). 

b) — Le lilas ou la trace de 
teinte vineuse disparaît (elle 
peut être remplacée par une 
teinte jaune ou légèrement 
marron, ou rousse dans le cas 
du phytolacca) : Vin, fuchsine, 
sureau, myrtille, hièble, phy- 
tolacca^ betterave fraîche. — 
On passe à (F). 



E) — On traite 4 cent, 
cubes de vin ayant répondu 
à l'essai (D) (a) par 2 cent, 
cubes d'une solution d'alun 
à 10 p. 100, et 2 cent, 
cubes d'une solution de 
carbonate sodique cristal- 
lisé à 10 p. 100. On jette 
le tout sur un filtre. 



a) — Laque vert jaunâtre 
cZat7'( vert jaunâtre ou bleuâtre 
dans les mélanges de quelques 
cépages). — Liqueur nltrée in- 
colore verdissant très légère- 
ment quand on la chauffe. — 
Un volume d'acétate d'alumine 
à 2** Baume décolore le vin en 
grande partie. — Le vin filtré, 
après avoir été traité par son 
volume d'eau de baryte saturée 

à 15**, passe au vert jaunâtre Vins d'Aramon 
clair lorsqu'on acidulé la li- pui^s ou mélan- 
queur par l'acide acétique. . . . g es. 

b) —- Laque bleu verdâtre, 
vert jaunâtre sale, suivant cé- 
pages ; très légèrement vineuse. 
— Liqueur filtrée rose franc 
qui se décolore peu à peu quand 
on la chaufle, et que l'eau de 

chaux ne décolore pas à froid. Cochenille, 

c) — Laque vineux violacé 
dont la couleur fonce à l'air. 
— Liqueur filtrée vert bouteille 
ou gris légèrement marron si le 
campêche y est en plus grande 
quantité. — Cette liqueur ver- 
dit un peu quand on la chauffe. Campêche, 

d) — Laque lilas ou marron 
lilas. — Liqueur filtrée grisâ- 
tre avec une teinte marron. — 
Cette liqueur, lorsqu'on la fait 
bouillir, pend une belle cou- 
leur de vin vieux Femamhouc, 
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F) — 4 cent, cubes de 
vin ayant répondu à l'essai 
(D) (6) sont traités par 
l'alun et le carbonate so- 
dique comme il est dit 
en (E), puis on ajoute au 
mélange 2 ou 3 gouttes de 
carbonate sodique très 
étendu et l'on filtre. 



G) — 2 cent, cubes de 
vin sont traités par 1 cent, 
cube de sous- acétate de 
plomb marquant 15** Bau- 
• mé. On agite, on jette sur 
un filtre. 



H) — La laque d'alumine 
obtenue par l'essai (F) (b) 
était ; 



I) — Après avoir fait 
subir au vm l'essai (H) (a), 
on en prend 2 cent, cubes 
nouveaux et on les traite 
(suivant l'acidité et la cou- 
leur plus ou moins foncée 
du vin collé sur lequel on 
opère) par 1,5 à 2 cent, 
cubes d'une solution de bi- 
carbonate de soude à 8 
p. 100, chargée d'acide car- 
bonique. 



J) — Après l'essai (H) 
{b) on traite 5 cent, cubes 
nouveaux du vin collé par 
quelques gouttes d'eau de 
baryte, en dépassant la 
saturation. On porte à l'é- 
bullition, on laisse refroi- 
dir. On agite avec 10 cent, 
cubes d'éther acétique. On 
décante l'éther, on .l'éva- 
poré doucement dans une 
capsule. 



a) — La liqueur filtrée passe 
lilas ou vineux : Phytotacca^ 
betterave fraîche. — On passe 
à (G). 

b) — La liqueur filtrée passe 
vert bouteille ou vert marron : 
Vin pur, fuchsine y sureau ^ 
myrtille^ betterave. — On passe 
à (H). 

1a) — La liqueur qui filtpe 
passe rose ; le rose persiste 
même en alcanalisant légère- 
ment, il disparaît peu à peu 
à l'ébullition. L'eau de chaux 
(fait disparaître la couleur ro- 
sée Phytolacca. 
b) — La liqueur oui filtre 
passe jaunâtre ou de teinte 
rousse Betterave fraîche 

a) — Bleu foncé. En trai- 
tant le vin collé par quelques 
gouttes d'acétate a'alumine, on 
a du violet franc ou du vineux 
violacé : Sureau, hièble. — On 
passe à (I). 

b) — Vert bleuâtre, verte ou 
légèrement' rosée '. Vin, bette- 
rave, myrtille, fuchsine, — On 
passe à (J). 

/ a) — La liqueur reste un 

' instant lilas et prend rapide- 
ment un ton gris bleu ver- 
dâtre. Un échantillon nouveau, 
traité par le carbonate de soude 
suivant (C) et porté à l'ébulli- 
tion, prend une teinte gris 

sombre verdâtre Sureau. 

b) — La liqueur garde une 
teinte lilas ou grise mélangée 
de marron ou de lilas sale. — 
Un nouvel échantillon de vin, 
traité par le carbonate de soude 
suivant (C) et porté à l'ébulli- 
tion, tend à se décolorer à 
chaud, le vert étant remplacé 
par du roux Hièble, 

a) — La liqueur provenant 
de l'évaporation de l'éther acé- 
tique devient rose ou violacée 

1 et colore la soie Fuchsine et colo' 

rants dérivés de 



b) — La liqueur d'évapora- 
tion de l'éther acétique ne rou- 
git pas à l'air : Vin, betterave 
fraîche, myrtille. — On passe 
à{K). 



la houille. 
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a) ~ Le mélange gris jau- 
nâtre, quelquefois légèrement 
violacé, fonce ou devient roux 
quand on le <îhauffe : Myrtille, 
betterave fraîche, — On passe 
à (L). 

h) — Le mélange verdâtre 

ou vert bleuâtre, pouvant avoir 

une pojnte de vineux, tend à 

se aécolorer quand on le 

\ chauffe Vin naturel, 

I a) — Liqueur gris foncé, 
légèrement verdâtre, verte, 
quelquefois vert très faible- 
ment lilas. Le vin collé, traité 
par son volume d'eau de baryte 
saturée à 15" , filtrée après 
15 minutes, passe jaune s aie 
ou légèrement verdâtre. Par 
son volume d'acétate d'alumine 
marauant 2° Baume, il donne 
un nltratum lilas vineux. — 
Par quelques gouttes d'alumi- 
nate de potasse, il ne change 

Sas de ton. — Par le carbonate 
e sodium employé suivant (C), 
la liqueur tend a se décolorer 
à chaud. — Par le bioxyde de 
baryum (employé comme il est 
dit p. 67) on OD tient, au bout 
de 24 heures, une liqueur à 

Seine rosée, avec ou sans trace 
e dépôt orange au contact du 

bicarbonate de soude sui- I bioxyde Vin naturef, 

vant les règles données/ Avec les caractères généraux 
?.^ (^)».i®.yi'^ ^l^?y ?^^^ \ ci-dessus, si par l'eau de ba- 
ryte, employée comme il vient- 
d'être dit, le vin donne une li- 
Queur filtrée de couleur ma- 
dère passant au chamois lors- 
qu'on l'acidulé par l'acide acé- 
tique; s'il prend par le borax 
un ton vert fonce légèrement 
bleuâtre ; s'il donne par l'alun 
et le carbonate sodique, comme 
il est dit en (E), un précipité 
vert bouteille foncé, légère- 
ment bleu, et s'il reste rose et 
ne devient pas violet bleuâtre 
par Tacétate d'alumine Vin teintwner, 

b) — Par le traitement (L), 
liqueur jaune rougeâtre ou 
brun lilas, — Par l'eau de 
baryte suivant (L) (rt), filtra- 
tum jaunâtre. — Par l'acétate 
d'alumine suivant (LJ (a), fil- 
tratum de couleur lilas clair. 

1 — Par quelques gouttes d'alu- 



L) — On traite par le 



l'essai (C) (c) ou (K) (a). 
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t) - (Suite.) 



M) — Le mélange de 
vin et de carbonate alca- 
lin (C) (b) est porté à Té- 
bullition. 



N) — On traite le vin 
oui a répondu à la réaction 
(M) (6) par Talun et le car- 
bonate de soude comme il 
est dit plus haut en (E) et 
'on filtre. 

0) — Du vin collé, ré- 
pondant à l'essai (N) (6), I 
on prend 2 cent, cubes ' 
que Ton mélange à 3 ou 
4 cent, eubes (suivant l'in- 
tensité de la coloration) 
d'une solution de borax I 
saturée à lô". 



/minate de potasse, couleur 
pelure d'oignon ; si l'on aujç- 
mente la quantité de réactif, 
couleur verte salie de marron, 

— Par le carbonate de sodium 
employé suivant (C), liqueur 
tendant à passer à chaud au 
jaunâtre, et au gris jaune sali 
de roux, si la betterave est 

S lus récente. — Par le bioxyde 
e baryum employé suivant la 
Sage 67, liqueur rouge lavure Beltetmve fer- 
e chair avec un tort dépôt mentée ou non 
orange au contact du bioxyde. fei^mentée, 

c) — Par le traitement (L), 
liqueur gris jaunâtre avec 
pointe de vert ou de roux. — 
Par l'eau de baryte, suivant 
(L) (a) , filtratum vert olive 
launâtre. — Par l'acétate d'a- 
lumine suivant (L) (a), filtra- 
tum violet hleuâti^e ou lilas 
violacé. — Par l'aluminate de 
potasse suivant (L) (a), couleur 
rose franc ; vert jaunâtre si l'on 
ajoute plus de réactif. — Par 
le carbonate de soude employé 
suivant (C), lorsqu'on chaufle, 
la liqueur devient gris foncé. 

— Par le bioxyde de baryum 
employé suivant la page 67, 
liqueur décolorée ou à peine 
ro'sée, avec une trace de dépôt 
orange au contact du bioxyde. Myrtille. 

a) — Ce mélange se colore 

en violet ou lilas violet Campéche. 

b) — Ce mélange tend à se 
décolorer ou passe au jaune 
verdâtre, au vert sombre, au 
vert marron : Vins naturels, 
myrtille, mauve, trohne^hieble, 
sureau^ phylolacca.. fuchsine. 

— On passe à (N). 

a) — La couleur du liquide 

filtré est lilas Phytolacca. 

b) — La liqueur filtrée est 
vert bouteille ou vert marron : 
Vins naturels, myrtille, mau- 
ve, troène, hieble, sureau, fuch- 

, sine, — On passe à (0). 

a) — La liqueur garde une 
teinte lilas vmeux ou viola- 
cé: Hièble, sureau, myrtille, 
troëne. — On passe à (P). 

b) — La liqueur prend un 
ton gris bleuâtre, gris fleur de 
lin, gris verdâtre ou vert 
bleuâtre ; quelquefois elle a 
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0) — (Suite.) 



P) — On traite par le bi- 
carbonate de soude, comme 
il est dit en (I), une nou- 
velle portion du vin ayant 
répondu à l'essai (0) (a). 



Q) — Un échantillon de 
vin ayant répondu à l'essai 
(P) (b) est traité par l'alun 
et le carbonate de soude, 
comme il est dit en (E). 
On agite, et, après quel- 
ques instants, on jette sur 
un filtre. 



R) — Un échantillon du 
vin ayant répondu à l'es- 
sai (0) (6) est traité par 
l'eau de baryte et l'éther 
acétique, comme il est dit 
en (J). 



VIN 

^ une pointe très faible de violet : 
< Vin pu?'y myrlille, mauve, 
( fuchsine. — On passe à (R). 

à) — La teinte, d'abord lilas, 
passe ensuite au gris un peu 
marron ou au marron. — Si 
Ton ajoute à un échantillon de 
vin et suivant (C) du carbonate 
de soude, puis qu'on porte à 
l'ébullition, l'essai tend à s'é- 
claircir en perdant son ton 
vert. — La laque alumineuse 
obtenue suivant (E) est vert 
bleuâtre foncé Hièble. 

b) — L'essai reste gris teinté 
de vert, vert bouteille ou jau- 
nâtre. Quelquefois (sweau) il 
prend après l'action du réactif 
un ton mas qui disparaît pres- 
que aussitôt en passant au gris 
vert bleuâtre : Myrtille^ su- 
\ reau, troène. — On passe à (Q). 

a) — La laque alumineuse 
7'estée sur le filtre est vert 
bleu foncé; la liqueur qui 
passe est vert bouteille clair. 
Un échantillon de vin, traité 
par le carbonate de soude sui- 
vant (C) et porté à l'ébullition, 
s'asombrit et devient gris un 

peu verdâtre Sureau. 

b) — La laque alumineuse 
restée sur le filtre est ver- 
dâtre ou bleuâtre clair; la 

y' liqueur filtrée est vert bouteille 

\ clair. Un essai traité suivant 

j (C) par le carbonate de soude 
et porté à l'ébullition, passe 
au jaunâtre sale Troène. 

c) — La laque alumineuse 
restée sur le filtre est vert 
cendré, très légèrement rosé. 
La liqueur filtrée est vert bou- 
teille avec pointe de marron. 
Un essai, traité par le carbo- 
nate sodique suivant (C) et 
porté à lébullition, devient 

l gris foncé Myrtille. 

f a) — L'éther étant décanté 
et évaporé, le liquide qui reste 

^ devient rose à lair et teint la Fuchsine et bases 

soie en rose analogues. 

b) — L'éther décanté et éva- 
poré, le liquide qui reste ne 
devient pas rose; s'il y avait 
une trace de couleur, elle ne 

\ se fixe pas sur la soie après 
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R) — {Suite.) 



S) — Le vin ayant ré- 
pondu à l'essai (R) (6) est 
traité par son volume a'une 
solution d'acétate d'alumine 
marquant 2© au pèse -acide 
Baume. 



T) — Le vin ayant ré- 
pondu à l'essai (S) (6) est 
traité par l'alun et le car- 
bonate de soude suivant 
les règles données déià en 
(E). Au bout de quelques 
instants on jette sur un 
filtre. 
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lavages à l'eau : Vins naturels, 
mauve, myrtille. — On passe 
à (S). 

a) — La teinte du mélange 
reste vineuse : Vins naturels, 
myrtille. On différencie comme 
il est dit en (L) (a) et (L) (c). 

b) — La teinte du mé- 
lange devient violacé bleuâtre : 
Mauve, myrtille. — On passe 
à(T). 

a) — Laque vert clair légè- 
rement bleuâtre et rosé; li- 
queiir filtrée vert -bouteille 
clair avec pointe de marron. 
Par le borax, comme il est dit 
en (0), et surtout si l'on con- 
centre un peu Pessai, liqueur 
grise avec une pointe de violet. 
En ajoutant 3 cent, cubes 
d'ammoniaque liquide (solution 
de 10 gr. d'ammoniaque liquide 
dans 100 çr. d'eau) à 2 cent, 
cubes de vm collé, on observe, 
après avoir étendu l'essai de 
son volume d'eau, une teinte 
gris jaunâtre ou verdâtre ou 
gris verdâtre clair. Les autres 
caractères comme en (L) (c).. Myrtille.. 

b) — Laque alumineuse vert 
légèrement bleuâtre, exempte 
de rose, liqueur filtrée vert 
bouteille clair. — Par le borax, 
Uqueur gris-bleu verdâtre. 
Par l'ammoniaque, comme il 
est dit en (T) (a) coloration 
vert bouteille assombri. — Par 
l'acétate d'alumine, employé 
comme on a dit en (S), colo- 
ration bleuâtre Mauve noire. 



VINAIGRE 

Le vinaigre est le produit de la fermentation acétique du vin et de 
divers autres liquides alcooliques. 

Vinaigre de vin. — Il est de nuance jaune ou rouge, sa densité 
varie de 1,018 à 1,020. Il peut renfermer des proportions d'acide 
acétique cristallisable variant de SSs^S à 107 gr. par litre et une 
quantité d'extrait sec comprise entre 10^^,8 et 22 gr. Dans tous les 
cas le rapport de l'acide à l'extrait doit être sensiblement de 4,9, 
Le vinaigre de vin renferme du bitartrate de potassium et doit Ibur- 
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nir une proportion de cendres sensiblement égale à celle du vin qui 
a servi à sa fabrication. 

Il est très souvent falsifié par du vinaigre d'alcool, quelquefois par 
addition de vinaigre de bois (acide pyroligneux), plus rarement par 
du vinaigre de glucose. 

Le vinaigre d'alcool et Tacide pyroligneux se reconnaiWnt à une 
diminution considérable dans le poids de l'extrait, des cendres et 
de la proportion de bitartrate de potassium. 

Le vinaigre de glucose se reconnaît en mélangeant le vinaigre avec 
le double de son volume d'alcool à 90® qui détermine la formation 
d'un précipité floconneux de dextrine ou encore par la réduction 
qu'il donne avec la liqueur de Fehling. 

Vinaigre d'alcool, — Ce vinaigre est caractérisé par sa très faible 
teneur en extrait et en cendres. 

Vinaigre de bois. — Ce vinaigre, lorsqu'il est fabriqué avec de 
l'acide acétique bien purifié provenant de la distillation du bois, ne 
peut être distingué du vinaigre d'alcool, mais comme assez souvent 
la purification n'a pas été complète, il renferme du furfurol que l'on 
peut caractériser en ajoutant au vinaigre quelques gouttes d'aniline 
incolore qui produisent une coloration rouge fugace. 

Vinaigre de hièi'e. — Il est jaunâtre et possède une odeur de bière 
aigrie. Il donne par évaporation environ 60 gr. d'extrait par litre. Il 
ne renferme pas de bitartrate de potassium et donne des précipités 
abondants avec le chlorure de baryum et l'oxalate d'ammoniaque. Ses 
cendres sont riches en acide phosphorique. 

Vinaigre de cidre, — Il est de couleur jaunâtre. Son odeur rappelle 
celle du cidre. Evaporé, il laisse environ 15 gr. d'extrait par litre. Il 
ne contient pas de bitartrate de potassium. Il n'est pas précipité par 
le chlorure de baryum, l'oxalate d'ammoniaque ou la nitrate d'argent, 
mais donne, avec l'acétate de plomb, un précipité jaunâtre. 

Dosage de l'extrait sec. — On opère sur 10 ou 20 c. c. comme pour 
le vin. (V. Vin.) 

Détermination de l'acidité totale. — On prélève 10 c. c. de vinaigre 
qu'on étend à lOO''*^ avec de l'eau, on ajoute quelques gouttes d'une 
solution de phtaléine du phénol et on titre avec une solution de 
soude décinormale. Le nombre de centimètres cubes employés mul- 
tiplié par 6 donne le poids d'acide acétique cristallisable par litre. 

Si le vinaigre renfermait des acides étrangers, il faudrait nécessai- 
rement en tenir compte dans le calcul précédent . 

On peut aussi, pour le dosage de l'acide acétique dans les vinaigres, 
faire usage de l'acétimètre de Réveil et Salleron. 

Dosage du bitartrate de potassium. — On opère comme pour les 
vins par la méthode de Berthelot et Fleurieu. (V. Vins.) 
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Dosage des cendres. ^ On fait évaporer 50 ou 100 c. c. de vinaigre 
et on incinère le résidu qu'on pèse. Son poids doit être à peu près le 
même que celui des cendres du vin, une plus forte proportion serait 
l'indice d'une addition de substances minérales. 

Recherche des acides minéraux. — La falsification des vinaigres 
par addition d'acides minéraux (acides sulfurique, chlorhydrique ou 
nitrique) est très rare. 

Si le vin ne donne avec le chlorure de baryum ou l'azotate d'argent 
qu'un léger trouble, il n'y a pas lieu d'y rechercher la présence des 
acides sulfurique ou chlorhydrique. Dans le cls contraire comme le 
précipité peut être dû à la présence de sulfates ou de chlorures pro- 
venant de l'emploi de vins plâtrés ou salés, il y a lieu de constater 
directement la présence des acides libres. 

Pour rechercher l'acide sulfurique on évapore 50 c. c. de vinaigre 
à consistance sirupeuse, on reprend le résidu par 50 c. c. d'alcool, on 
filtre, on étend la liqueur flltrée avec 50 c. c. d'eau et on évapore 
pour chasser l'alcool ; on filtre à nouveau et on ajoute au liquide 
clair du chlorure de baryum. S'il se produit un précipité de sulfate 
de baryum, on le recueille sur un filtre et dé son poids, après calci- 
nation, on en déduit la proportion d'acide sulfurique correspondant. 

Pour la recherche de l'acide chlorhydrique libre, on distille près- 
qu'à siccité 100 c. c. de vinaigre, on additionne le liquide distillé 
d'un peu d'acide nitrique et on y ajoute du nitrate d'argent. S'il se 
produit un précipité de chlorure d'argent, on le recueille et de son 
poids on en déduit l'acide chlorhydrique. 

Enfin, si en chauffant le vinaigre avec quelques gouttes de sulfate 
d'indigo, la liqueur se décolore en prenant une teinte jaune brun, on 
peut conclure à la présence de l'acide azotique. 

Recherche du cuivre. — Le vinaigre, par suite de son contact avec 
des robinets en cuivre, peut dissoudre de petites quantités de ce 
métal dont la dose, d'après M. Riche, peut atteindre de 7 à 15 milligr. 
par litre. Pour en déceler la présence, on additionne le vinaigre de 
quelques gouttes d'acide nitrique et on le soumet à l'électrolyse . En 
opérant sur 100 c. c, la totalité du cuivre se dépose en couche bril 
lante sur l'électrode négative, en moins d'une demi-heure. 
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XYLÈNE 

Le xylène de houille bouillant à 138-141® est formé par un mé- 
lange d'orlho, de meta et de paraxylène dans la proportion d'en- 
viron : 

10 à 25 p. 100 d'orthoxylène 

20 — de paraxylène 

70 à 55 — de métaxylène 

L*orthoxylène bout à 141-142<'. 
Le métaxylène bout à 139o. Sa densité = 0,867. 
Le paraxylène bout à 137^,5. Sa densité = 0,862. Il se solidifie par 
le froid et fond à -f 15°; 

Dosage des xylènes (Méthode de ]ffM. Friedel et Crafts. Compt. 
Rend. y t. LI, p. 1218 et Dictionnaire de Wurlz, !«' suppL, p. 1655). — 
On ajoute au mélange des hydrocarbures environ dix fois leur poids de 
brome additionne de 1 p. 100 d'iode et on abandonne le tout pendant 
10 heures à la température ordinaire ; on enlève l'excès de brome 
avec une solution de potasse, on dessèche le produit brome et on 
le lave avec de l'éther de pétrole jusqu'à ce que le produit extrait 
présente un point de fusion supérieur à 240«. Ce traitement n'est 
effectué que si le mélange d'hydrocarbures renferme de l'éthylbenzine 
que l'éther de pétrole dissout tandis qu'il laisse insoluble les dérivés 
tétrabromés des trois méthylxylènes . 

Pour déterminer les proportions relatives de chacun d'eux, on pèse 
2 gr. des xylènes tétrabromés qu'on fait chauffer en tube scellé avec 
20 gr. de brome et 20 c. c. d'eau dans un bain de pseudocumène 
bouillant à 167<*. Le tube scellé doit être maintenu dans une position 
horizontale. Les xylènes tétrabromés sont ainsi transformés en 
acides phtaliques tétrabromés. L'acide ortho remplit le tube de 
petites paillettes, l'acide para se dépose en aiguilles et l'acide meta 
reste dissous dans l'eau bromée. 

On dessèche à 100*' le produit de l'oxydation et on le pèse, puis, 
pour transformer l'acide orthophtalique tétrabromé en anhydride on 
maintient le tout pendant 2 à 3 heures à 160°. On épuise le produit 
par de l'eau bouillante, la plus grande partie de l'anhydride reste 
insoluble ; on pèse cette partie et on la dissout dans l'ammoniaque 
afin de tenir compte d'une très petite quantité (0,5 à 1 p. 100) 
d'hydrocarbures bromes. A la solution aqueuse renfermant les acides 
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meta et para et une petite quantité de Tacide ortho, on ajoute un 
léger excès d'une solution de nitrate d'argent avec quelques centi- 
mètres cubes d'acide nitrique et on fait bouillir. 

Les sels d'argent des acides ortho et para restent insolubles, tandis 
que celui de l'acide meta se dissout. Pour achever la séparation, on 
lave le résidu quatre ou cinq fois avec la même solution bouillante. 

On traite alors séparément le sel d'argent insoluble et les eaux 
de lavage par un excès d'acide chlorhydrique, on lave le chlorure 
d'argent jusqu'à épuisement avec de l'acide acétique cristallisable 
bouillant et on évapore complètement à 100<» les dissolutions. On 
obtient d'un côté l'acide métaphtalique tétrabromé, de l'autre côté 
Facide para mélangé d'un peu d'acide ortho. Ces deux derniers 
acides peuvent être séparés en les transformant en sels de baryum, 
On évapore à sec et on traite le résidu par un mélange bouillant 
de 1 partie d'eau et 3 parties d'alcool. Le sel de baryum de l'acide 
ortho reste insoluble tandis que celui de l'acide para se dissout. On 
les décompose par de l'acide chlorhydrique, on recueille d'un côté 
Tacide paraphtalique tétrabromé que l'on pèse et, d'un autre côté, 
l'acide orthophtalique tétrabromé dont on ajoute le poids à celui 
obtenu précédemment. Des poids des acides phtaliques tétrabromés 
ainsi obtenus on en déduit les' proportions relatives des trois xylènes 
qui leur ont donné naissance. 

Cette méthode d'analyse des xylènes donne des résultats exacts et 
doit être préférée à la méthode de Lewinstein (Deutsch. Chem, 
GeselUch,, iSSi, p. 144) qui, comme l'a démontré Reuter,ne donne que 
des résultats approchés. 
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CATALOGUE DE LIVRES 

SUR 

LA CHIMIE ET LES INDUSTRIES CHIMiaUES 

PUBLIÉS PAR 

LA LIBRAIRIE POLYTECHNIQUE, BAUDRY ET Cie 

45, RUE DES SAINTS-PÈRES, A PARIS i 



Le catalogue complet est envoyé franco $ur demande^ 



Histoire de la chimie. 

Histoire de la chimie. I. Histoire des grandes lois chimiques. — H. 
Histoire des métalloïdes et de leurs principaux composés. — III. Histoire 
des métaux et de leurs principaux composés. — IV. Histoire de la chimie 
organique, par R. Jagnaux. 2 volumes grand in-8®, contenant plus de 
1 500 pages 32 fr. 

Aide-mémoire dn diimiste. 

Aide-mémoire du chimiste. Chimie inorganique, chimie organique,* 
documents chimiques, documents physiques, documents minéralogiques, 
etc., etc., par R. Jagnaux. 1 beau volume contenant environ 1 000 pages, 
avec figures dans le texte, solidement relié en maroquin 15 fr. 

Vade-Hecam du fabricant de produits cliiiiiiqaes. 

Vade-mecum du fabricant de produits chimiques, par le D"" G. Lunge, 
^professeur de chimie industrielle à l'Ecole Polytechnique fédérale de 
Zurich, traduit de l'allemand sur la 2* édition par V. Hassreidter et 
Prost, chimistes-industriels. I volume in-12, avec figures dans le texte, 
relié 7 fr. 50 

Traité de eliimie. 

Traité de chimie avec la notation atomique, à l'usage des élèves de 
l'enseignement primaire supérieur, de l'enseignement secondaire moderne 
et classique des candidats aux Ecoles du gouvernement et aux élèves de 
ces écoles, par Louis Serres, ancien élève de l'Ecole polytechnique, pro- 
fesseur de chimie à l'école municipale supérieure Jean-Baptiste Say. 

1 volume in-8° avec figures dans le texte 10 fr . 

On vend séparément : 

Première partie : Métalloïdes 3 fr. 50 

Deuxième partie: Métaux 3 fr. 50 

Troisième partie ; Chimie organique 3 fr. 50 
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Chimie appliquée à I*lBdnstFie. 

Traité de chimie appliquée à l'industrie, par Adolphe Renard, docteur 
es sciences, professeur de chimid appliquée à l'Ecole supérieure des 
sciences de Rouen. 1 volume grand in-S**, avec 225 figures dans le texte 20 £r. 

diimie méciieale et pliamuicentiqae. 

Traité de chimie médicale et pharmaceutique (Chimie minérale), par le 
D»" R. HuGUET, professeur de chimie et de toxicologie à l'Ecole de 
médecine et de pharmacie de Clermont-Ferrand) pharmacien en chef des 
hospices, inspecteur des pharmacies, ex-interne lauréat des hôpitaux de 
Paris. 1 volume grand in-8" de plus de 1 000 pages, avec 427 figures dans 
le texte. Relié • 30 fr. 

Analyse eliimiqne. 

Traité d'analyse chimique des substances "commerciales, minérales et 
organiques, par R. Jagnaux. 1 volume grand in-8°, avec figures dans le 
texte 20 fr. 

Analyse eliimlque. 

Tableaux d'analyse chimique minérale d'après Frésénius, par C. Desma- 
ZURES. II tableaux figuratifs renfermés dans un carton 20 fr. 

Xétliodes de travail pour le laboratoire. 

Méthodes de travail pour les laboratoires de chimie organique, par le 
D' Lassar Cohn, professeur de chimie à l'université de Kœnigsberg, tra- 
duit de l'allemand par E- Ackermann, ingénieur civil des mines. 1 volume 
in-t2 avec figures dans le texte, relié 7 fr. 50 

pocimasie. 

Docimasie. Traité d'analyse des substances minérales, par Rivot, ingé- 
nieur en chef des mines, professeur de docimasie à FEcole des mines de 

Paris. 2* édition. 5 volumes grand in-8o .... 50 fr. 

* 

Matières colorantes. 

Traité pratique des matières colorantes artificielles dérivées du goudron 
de houille, par A.-M. Villon, ingénieur chimiste. 1 volume grand in-8, 
avec figures dans le texte 20 fr. 

Matières colorantes. 

Traité des matières colorantes, du blanchiment et de la teinture du 
coton, suivi du dégommageet de la teinture de la ramie ou china-grass, par 
Adolphe Renard, docteur ès-sciences physiques, professeur de chimie à 
l'Ecole supérieure d'industrie de Rouen. 1 volume in-8, avec figures dans 
le texte et un album de 83 échantillons 20 fr. 

Dégraissante. — Blanchiment. 

Traité pratique du dégraissage et du blanchimen t des tissus, des toiles, des 
écheveaux, de la fiotte, etc., ainsi que du nettoyage et du détachage des 
vêtements et des tentures, par A. Gillet. 1 volume in-8'*, avec gravures 
dans le texte 5 fr. 
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Époratlon des eaox. 

Traité de Tépuration des eaux naturelles et industrielles ; analyse et essais 
des eaux, inconvénients de Timpureté des eaux, examen des procédés phy- 
siques employés à l'épuration des eaux, épuration ou correction chimique, 
systèmes mixtes, corrections des eaux dans les chaudières, description et 
examen critique des appareils, épuration des eaux résiduelles, par Delho- 
TEL. 1 volume grand in-8, avec 147 figures dans le texte, relié. . 15 fr. 

Époration des eaox. 

N, B, — Les études suivantes ont paru dans le Portefeuille des ma- 
chines et se vendent avec la livraison qui les renferme au prix de 2 fr. la 
livraison. 

Appareil d'épuration et de filtration des eaux, système Pullen. Livraison 
de décembre 1890 2 fr. 

Note sur la filtration mécanique par tissus : filtres Loze et Helaers, 
Breitfeld-Danek, Rolikowski, MuUer, Bontemps, Philippe, avecl planche. 
Livraison de juin 1891 2 fr. 

Epuration des eaux destinées à l'alimentation des chaudières à vapeur. 
Livraison d'août 1893 2 fr. 

Fabrication dn ipiz. 

Traité théorique et pratique de la fabrication du gaz et de ses divers 
emplois, à l'usage des ingénieurs, directeurs et constructeurs d'usines à 
gaz, par Edmond Ecrias, ingénieur des arts et manufactures, directeur 
d'usines à gaz. 1 volume in-8o, avec figures dans le texte, relié. . 25 fr. 

Fabiicatlon des cnlrs. 

Traité pratique de la fabrication des cuirs et du travail des peaux. Tan- 
nage, corroyage, hongroyage, mégisserie, chamoiserie, parcheminerie, 
cuirs vernis, maroquins, fourrures, courroies, selles, équipements militaires, 
harnais, théorie du tannage, statistique des cuirs et des peaux, par Villon. 
1 volume grand in-8° contenant 128 figures dans le texte 18 fr. 

Emplois chimlqaes da bols. 

Des emplois chimiques du bois dans les arts et l'industrie. Du bois con- 
sidéré comme combustible, carbonate de potasse, charbon de bois ordi- 
naire, charbon de bois pour poudre, bois torréfié ou charbon roux, charbon 
moulé, dit charbon de Paris, goudron et ses dérivés, essence de térében- 
thine et ses dérivés, esprit de bois et ses dérivés, acide pyroligneux et ses 
dérivés, gaz d'éclairage au bois, tanin (extraits taniques pour tannerie et 
teinture), cellulose (pâte chimique et pâte mécanique de bois pour papier), 
glucose (pour alcool), acide oxalique, par 0. Petit, ingénieur, ancien élève 
de l'Ecole nationale forestière. 1 volume grand in-8«, avec de nombreuses 
figures dans le texte 15 fr. 

Conservation des bols et des substances alimentaires. 

Traité de la conservation des bois, des substances alimentaires et des 
diverses matières organiques, par Paulet. 1 volume grand in- 8°. . 9 fr. 

Corps fppas. 

Corps-gras. Huiles, graisses beurres, cires, par A. Renard. Ivolume in-8°. 

6 fr. 
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Fabrieatlon de la cellulose. 

Traite pratique de la fabrication de la cellulose, à l'usage des directeurs 
techniques et commerciaux des fabriques de papier et de cellulose, des 
chefs d'atelier et des écoles professionnelles, par Max. Schubert, direc- 
teur d'usine, traduit de l'allemand avec notes et additions, par E. Bibas, 
ancien élève de l'Ecole Polytechnique, sous-directeur de la Société des 
Papeteries du Marais et de Sainte-Marie. 1 vol. in-12, avec de nombreuses 
figures dans le texte. Relié 10 fr. 
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